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Gliederung der Arbeit

e Kapitel 1 beinhaltet eine Einfiihrung in die Neutrinophysik. Es wird die histori-
sche Entwicklung der Entdeckung des Neutrinos anhand von Experimenten gezeigt.

e Kapitel 2 widmet sich dem KATRIN-Experiment. Es wird die Bedeutung des 5~ -
Spektrums erldutert sowie die Funktionsweise eines MAC-E-Filters. Zudem werden
die einzelnen Sektionen des KATRIN-Experiments erklért. Insbesondere wird auf
die kondensierte 3™Kr-Konversionselektronenquelle eingegangen, an der die Mes-
sungen in dieser Arbeit vorgenommen wurden.

e In Kapitel 3 wird die theoretische Beschreibung der Ellipsometrie, mit der die
Messungen in dieser Arbeit durchgefiihrt wurden, erldutert. Im Einzelnen wird
erklart, wie durch die Verdnderung der Polarisationen die optischen Parameter des
Systems bestimmt werden kénnen.

e Kapitel 4 erlautert die fiir die Messungen verwendeten Aufbauten und Computer-
programme. Der Aufbau wird detailliert in Anordnung und Funktion beschrieben.
Des Weiteren wird die Datenaufnahme erkldrt und der Fitalgorithmus erléutert.

e Kapitel 5 zeigt den Weg von der Ausgangssituation zum Abschluss der Testmes-
sungen mit der Ellipsometrie. Es werden verschiedene Fehlerquellen diskutiert und
deren Auswirkung auf die Messungen aufgezeigt. Weitergehend werden auch die
Startwinkel und der damit verkniipfte Brechungsindex des Substrats untersucht.

e Kapitel 6 enthilt eine Zusammenfassung iiber diese Arbeit und einen Ausblick
in die weitere Entwicklung der Ellipsometrie.






1 Einleitung
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1.1 Beginn der Neutrinophysik

Der Beginn der Neutrinophysik war sehr stark mit der Entdeckung der Radioaktivitit
verbunden. Bei der Untersuchung der Struktur von Atomkernen wurden drei verschie-
dene Strahlungsarten, die mit o, § und ~ bezeichnet wurden, entdeckt. Die a-Strahlung
wurde mit Heliumkernen identifiziert, die S-Strahlung als Strom von Elektronen und
die y-Strahlung als hoch-energetische elektromagnetische Strahlung von einigen MeV.
Dabei wurde weiterhin festgestellt, dass das S-Spektrum im Gegensatz zu dem «- und
~v-Spektrum kontinuierlich ist [Chal4]. Zu diesem Zeitpunkt nahm man an, dass es sich
bei dem [-Zerfall um ein Zwei-Koérper-Problem handelt und somit die Erhaltungssét-
ze fiir Energie und Drehimpuls verletzt wiirden. Dieses Problem konnte erst im Jahre
1930 durch die Postulierung eines elektrisch neutralen Spin 1/2-Teilchen von W. Pauli,
welches er “Neutron” nannte, gelost werden [Pau30)]. Dieses Teilchen sollte bei dem [3-
Zerfall zusammen mit dem Elektron entstehen, so dass es sich um ein 3-Korper-Zerfall
handelt. Dadurch liefs sich das kontinuierliche Spektrum des (-Zerfalls erkliren. Das
postulierte Teilchen sollte eine Masse in der Grokenordnung des Elektrons besitzen und
praktisch nicht wechselwirken. Chadwick entdeckte 1932 ein neutrales Nukleon, welches
jedoch im Vergleich zum Elektron eine viel zu grofse Masse besafs und somit nicht das
von Pauli postulierte Teilchen sein konnte. Das von Chadwick gefundene Teilchen ken-
nen wir heute unter dem Namen Neutron [Cha32|. 1934 gelang es E. Fermi zum ersten
Mal, den §-Zerfall unter der Beriicksichtigung des Neutrinos zu beschreiben [Fer34]. Der
Zerfallsprozess wurde dabei als Strom-Strom-Wechselwirkung beschrieben. Nach dieser
Theorie ist das Neutrino dabei masselos und die Zerfallsprodukte Neutrino und Elek-
tron entstehen erst bei der Emission. Mit dieser Theorie konnte die Lebensdauer der
[-instabilen Kerne sowie die Form des S-Spektrums erfolgreich beschrieben werden. Bis
auf kleine Zusétze im Niederenergielimit der schwachen Wechselwirkung ist diese Theorie
bis heute giiltig [Zub04].

1.2 Die experimentelle Suche nach den Neutrinos

25 Jahre nachdem W. Pauli das Neutrino postuliert hatte, gelang es F. Reines und
C.L. Cowan durch die Untersuchung des inversen [-Zerfalls das Neutrino experimentell
nachzuweisen.

p+iv.e—n+et (1.1)

Als Quelle fiir die Neutrinos nutzten sie den Kernreaktor “Savannah River* in South
Carolina, USA. Die Spaltprodukte des Reaktors sind wegen des Neutroneniiberschus-
ses f~-Strahler und liefern somit Elektron-Antineutrinos mit einer Energie von einigen
MeV. Als Detektor wurde ein mit Kadmium-Chlorid (CdCly) in wéssriger Losung gefiill-
ter Behélter, der zwischen zwei Fliissigszintillatoren stand, in denen Photomultipliern
installiert waren, genutzt (vgl. Abbildung [1.1]).
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Abbildung 1.1: Abbildung des Aufbaus, der von F. Reines und C.L. Cowan benutzt
wurde. Die Tanks, die mit 1, 2 und 3 markiert sind, beinhalten 1400
¢ von fliissiger Szintillatorlosung und schliefen an jedem Ende mit 55
Photomultipliern ab. Die diinnen Tanks, die mit A und B markiert sind,
beinhalten 200 ¢ Wasser, welches als Protontarget dient, sowie 40 kg
gelostes CdCly, um die Neutronen einzufangen. Abbildung aus [Rei96].

Der Nachweis der Neutrinos erfolgte iiber die Reaktion des Neutrinos mit den Protonen
in der wéssrigen Losung. Die dabei entstehenden Positronen kommen schnell zur Ruhe
und annihilieren mit einem Elektron unter der Aussendung von zwei 511 keV Photonen.

et +e” = y+7 (1.2)

Diese Photonen werden als promptes Signal in den Szintillationszdhlern nachgewiesen.
Die bei der Reaktion entstehenden Neutronen werden durch Stofe abgebremst und
schlieRlich von einem Cd-Kern eingefangen ('3Cd(n, v)'*Cd). Durch den Neutronenein-
fang ist der Cd-Kern angeregt und reagiert sich durch Aussendung eines y-Quantes ab,
welcher auch in dem Szintillationsdetektor als langsames Signal detektiert wird. Durch
die Zeit, die zwischen beiden Signalen vergeht, kann der inverse §-Zerfall eindeutig nach-
gewiesen werden. Der von F. Reines und C.L. Cowan bestimmte Wirkungsquerschnitt
fiir diese Reaktion betragt

oc=(1,140,3)-10"%cm?, (1.3)
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Familie
Leptonen

Quarks

Abbildung 1.2: Standardmodell der Teilchenphysik. Eingetragen sind die Leptonen
und Quarks in ihren drei Generationen. Zusétzlich sind die Ladungen
angegeben. Die Wechselwirkungsteilchen sind nicht eingezeichnet.

was sich mit der theoretischen Beschreibung von E. Fermi deckt.
1962 wurde in Brookhaven am AGS-Beschleuniger das Myonneutrino durch die Unter-
suchung des Pionzerfalls

™ = pF + v,/ (1.4)

nachgewiesen.

Die somit bis 1962 bekannten Neutrinos passten sich gut in das zu dieser Zeit etablierte
Standardmodell der Elementarteilchen ein. Das Tauonneutrino wurde erst 2000 durch
das DONUT-Experiment am Fermilab entdeckt [Don08§].

Das Standardmodell ist in 12 fundamentale Fermionen unterteilt, welche wiederum in
Leptonen und Quarks aufgeteilt werden, sowie ihren entsprechenden Antiteilchen. Die
Fermionen werden durch Austauschteilchen und Wechselwirkungsteilchen zum vollstén-
digen Standardmodell der Elementarteilchen ergénzt. Die Elementarteilchen werden in
drei Familien (Generationen) unterteilt. Diese Unterteilung erfolgt nach ihrer Masse.
Die Quarks kommen in 6 Arten (flavour) vor und sind in drei Farbzustinde (colours)
unterteilt. Quarks liegen in zwei verschiedenen Ladungszustianden i% und ﬂ:% vor. Die
Leptonen werden in drei Dubletts (e, v¢), (1, ,) und (7, v, ) unterschieden. Die Neutrinos
sind elektrisch neutral und die {ibrigen geladenen Leptonen tragen eine Elementarladung
von e (vgl. Abbildung[1.2).

Neutrinos werden im Standardmodell als ungeladene Teilchen ohne elektrisches und
magnetisches Dipolmoment beschrieben und nehmen daher nur an der schwachen Wech-
selwirkung teil. Da den Fermionen in diesem Modell durch die “Yukawa“-Kopplung zwi-
schen links- und rechtshindigen Spinorkomponenten eine Masse zugeordnet wird und
Neutrinos durch die maximale Paritatsverletzung der schwachen Wechselwirkung keine
rechtshindige Spinorkomponente bzw. fiir Antineutrinos keine linkshéndige Spinorkom-
ponente besitzen, ist im Standardmodell keine Massengeneration analog zu derjenigen
der Fermionen vorhanden, so dass sie als masselos angenommen werden miissen. Mas-
sive Neutrinos miissen somit mit Modellen auferhalb des Standardmodells beschrieben
werden.
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1.3 Quellen fiir Neutrinos

Neutrinoquellen lassen sich in kiinstliche und natiirliche Quellen unterteilen. Natiirliche
Neutrinoquellen geben Riickschliisse auf die Entstehung von Neutrinos. An kiinstliche
Quellen werden die Anforderungen gestellt, dass sie einen moglichst intensiven und teil-
weise gerichteten Neutrinofluss haben. Mit ihnen kénnen Neutrinoreaktionen sowie die
Eigenschaften von Neutrinos untersucht werden.

Natiirliche Neutrinoquellen sind:

e atmosphéirische Neutrinos
Wenn ein kosmisches Teilchen mit einem Kern eines Teilchens, meist Stickstoff
oder Sauerstoff, aus der obersten Luftschicht wechselwirkt, entstehen sogenannte
“Luftschauer”. Diese bestehen fast ausschlieflich aus geladenen Pionen 7% und
Kaonen K*. Wenn diese Teichen eine zu geringe Energie besitzen, um weitere
Teilchen zu erzeugen, zerfallen sie zu Myonen u* und Elektronen bzw. Positronen

et.

p+ N — 75 K =y +v,/p,
pE = et + v /v + v, )v, (1.5)

Bei dieser Reaktion entstehen Myonneutrinos und Elektronneutrinos im Verhéaltnis
2:1 mit einer Energie von einigen MeV bis zu 10° GeV.

e solare Neutrinos
Die solaren Neutrinos entstehen bei der Fusion von Wasserstoff zu Helium in der
Sonne. Die Summenreaktion der pp-Fusionskette lautet [Sch97]:

4p — He* 4 2e™ + 2u, (1.6)

Bei der Fusion in der Sonne entstehen nur Elektronneutrinos. Diese konnen die
Sonne ungehindert verlassen, da sie einen sehr geringen Wirkungsquerschnitt ha-
ben. Da die Wegstrecke zwischen der Erde und der Sonne relativ lang ist (=~ 1,5-10%
km) und die Neutrinos eine niedrige Energie besitzen (F, ~ 0,3 MeV), kann an
ihnen die Neutrinoozillation im Vakuum beobachtet werden (vgl. Kapitel [1.4).

e kosmische Neutrinos
Als kosmische Neutrinos werden Neutrinos bezeichnet, die auf die Erde treffen aber
weder aus der Sonne stammen noch durch Kollision in der Atmosphére entstanden
sind. Diese Neutrinos stammen entweder aus Kollisionen von Teilchen aufterhalb
unserer Atmosphire, welche dann die gleichen Eigenschaften wie die atmosphé-
rischen Neutrinos besitzen mit der Ausnahme, dass diese Teilchen eine hohere
Energie besitzen. Eine weitere Quelle fiir kosmische Neutrinos sind Supernovaex-
plosionen des Typ ITa, welche durch den Gavitationskollaps eines massereichen
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Sterns entstehen. Bei so einer Supernovaexplosion werden jegliche Arten von Teil-
chen in das Weltall geschleudert. Eine andere Quelle fiir kosmische Neutrinos ist
der Urknall. Da Neutrinos fast nicht mit Materie wechselwirken, existieren noch
Neutrinos, die ihren Ursprung im Urknall haben, als sogenannter Neutrinohinter-
grund. Auf die kosmologischen Neutrinos soll hier nicht weiter eingegangen werden.

1.4 Neutrinooszillation

Um die Neutrinooszillation erkldren zu konnen, sind folgenden zwei Bedingungen not-
wendig.

1. Mischen der Neutrinos

Die Flavourzusténde |v,) mit o = e, p, 7 sind verschieden von den Massen-Eigen-
zustdnden |v;) mit i = 1,2, 3 und den dazugehorigen Eigenwerten m; mit i = 1,2, 3
des Masseoperators M. Sie konnen aber mithilfe einer unitdten Mischungsmatrix
U als Superposition der Flavour-Eigenzustinde beschrieben werden [Sch97]. Somit
gilt folgende Beziehung

vg) = Z Uil vi) (1.7)

i) = Y Uitlva) = Y Ulva), (1.8)

Da U eine unitére (n x n)-Matrix mit (n — 1)? unabhingigen Parametern ist, lisst
sie sich durch eine n-dimensionale Rotationsmatrix mit (in(n — 1)) Mischungs-
winkeln und (3(n — 1)(n — 2)) Phasen beschreiben. Setzt man nun n = 3 fiir
die drei unterschiedlichen Flavourzustidnde, so erhdlt man drei Mischungswinkel
(012,023, 013) und eine CP-verletzende Phase.

. Masseneigenwerte

Mindestens einer der Masseneigenwerte m; besitzt eine Masse ungleich Null. Wei-

terhin ist daraus zu folgern, dass nicht alle Masseneigenwerte gleich sein miissen
[Sch97].

Aus diesen Bedingungen folgt, dass Neutrinos eine Masse besitzen. Die Neutrinooszil-

lation ist in mehreren Experimenten, von denen eine Auswahl im folgenden Abschnitt
beschrieben wird, beobachtet worden.

Der Massenoperator ist zeitlich unabhéngig und somit sind auch seine Figenwerte

stationdre Zusténde. Da es sich bei der Oszillation aber um einen zeitabhéngigen Vorgang
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handelt, kann man die Masseneigenzustande zeitlich entwickeln. Dazu benutzt man die
Schrodinger-Gleichung (A = ¢ = 1)[Sch97].

vi(t)) = e P ) (1.9)
mit,

2E

Dies bedeutet, dass, wenn m; # m; fur 1 # j ist, die unterschiedlichen Masseneigen-
zustdnde mit unterschiedlichen Phasenfaktoren ausbreiten und dadurch entwickelt sich
ein reiner Zustand |v,) mit der Zeit in folgenden zeitabhéngigen Zustand

:ZUM'(?_A ' ZUazUﬁz

Wird nun ein Neutrino nach einer Flugzeit ¢ 7& to = 0 bzw. einer Flugstrecke L
durch einen Prozess der schwachen Wechselwirkung detektiert, so ist es mit einer nicht
verschwindenden Wahrscheinlichkeit méglich, dass ein Neutrino, das mit einem Flavour
v, gestartet ist, mit einem Flavour v detektiert wird. Die Ubergangswahrscheinlichkeit
im 2-Flavour-Formalismus (fiir die Mischungsmatrix U ist n = 2) gilt

P(o— B,t) = |(vs|v ()%, (1.12)

( . ) - (—CZTI% igéi?)) | ( " ) (1.13)

ergibt. Man erhélt somit fiir die Ubergangswahrscheinlichkeit

E; = \/pim? ~ ‘ falls p > m; (1.10)

vs) (1.11)

was sich aus

Am? L ,
E) mit Am? = mj3 — m]. (1.14)

P(a — B,t) = sin?(20) - sin®(

Aus der Gleichung ist leicht zu erkennen, dass weder die Mischungswinkel als auch
die Massendifferenz Am? verschwinden diirfen, damit die Wahrscheinlichkeit fiir die
Neutrinooszillation nicht Null wird. Dabei definiert der Mischungswinkel die Amplitude
und die Massendifferenz zusammen mit der Energie F und der Wegstrecke L die Phase
der Ostzillation.

Experimente zur Neutrinoozillation

Als erstes Experiment soll das Homestake-Experiment vorgestellt werden, da bei die-
sem Experiment zum ersten Mal das sogenannte Neutrinoproblem aufgetreten ist. Das
Homestake-Experiment entstand um das Jahr 1970 und besteht aus einem 615 t Per-
chlorthylen (CyCly) Tank (vgl. Abbildung [1.3)), der als Detektor fiir solare Neutrinos
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Abbildung 1.3: Schematischer Aufbau des Homestake-Experiments. Zu sehen ist
der Tank fiir den Neutrinoeinfang, der mit 390.000 ¢ Perchlorthylen
(CyCly) gefiillt ist, das Kiihlsystem mit einer Pumpleistung von 1700
¢/min, sowie das Pumpsystem, in dem die Riickzerfall von 37Ar in 37Cl
zum Nachweis der Neutrinos stattfindet. Abbildung aus [Dav94].

dient. Zur Abschirmung gegen andere Teilchen ist der Tank in der 1400 m tiefen Ho-
mestake Bleimine eingebracht.
Treffen Neutrinos auf den Tank findet folgende Reaktion statt

+3Cl— *"Ar + e (1.15)

Das dabei entstehende 37Ar ist radioaktiv mit einer Halbwertszeit von T} 2 = 36d
und wird in regelméfigen Abstinden aus dem Tank gepumpt. Durch den Riickzerfall
von 3TAr in 37Cl kénnen die Neutrinos nachgewiesen werden. Dabei ist die Anzahl der
entstandenen 3"Ar Atome proportional zu der Anzahl der eingefallenen Neutrinos. Die
Anzahl der detektierten Neutrinos wird dabei in der Einheit Solar Neutrino Unit (SNU)
angegeben und bedeutet, dass, wenn man 1 SNU detektiert, 10~3"v-Einfiinge pro Tar-
getatom pro Sekunde erhélt [Sch97].

Zwischen der theoretischen Vorhersage der Modellrechnung des Standard-Sonnen-Modells
(SSM) und der tatséichlichen detektierten Neutrinos liegt eine Diskrepanz um den Faktor
3 [Dav96],[Bah95].

Homestake : 2,56 + 0,22 SNU
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Abbildung 1.4: Aufbau des Superkomiokande-Detektors. Zu sehen ist der 41 m
hohe Tank, der mit 50.000 t ultrareinem Wasser gefiillt ist. Der Durch-
messer betragt 39 m. Die Wénde sind mit 11.200 Photomultipliern zum
Nachweis der Tscherenkow-Strahlung ausgekleidet. Das kleinere Bild un-
ten rechts zeigt die Lage des Tanks in der 1 km tiefen Kamioka-Mine in

Japan. Abbildung aus [Kos98|.

SSM : 9,3+ 1,3 SNU (1.16)

Die Ergebnisse konnten erst 1990 durch das GALLEX-Experiment bestitigt werden
[Scho7].

Das GALLEX-Experiment besteht aus einem Tank, der mit 101 t Galliumtrichlorid-
Salzsdure gefiillt ist. Das Gallium, welches 30 t der Losung ausmacht, dient als Target-
Material. Der gesamte Aufbau wurde im Laboratori Nazionali del Gran Sassa (LNGS)
aufgestellt, welches sich im Gran Sasso-Bergmassiv befindet und eine Abschirmung von
3200 Meter Wasserdquivalenz besitzt [Ham94]. Diese Abweichung wurde in der Folge-
zeit als solares Neutrinoproblem bekannt und konnte erst durch die Entdeckung der
Neutrinooszillation gelost werden. Als néchstes Experiment soll der Superkamiokande-
Detektor, der in der 1 km tiefen Kamioka-Mine in Japan aufgestellt ist und seit Mitte der
90er Jahre Daten aufnimmt, vorgestellt werden. Der Detektor besteht aus einem zylin-
drischen Tank mit einem Durchmesser von 39 m und einer Héhe von 41 m. Der Tank ist
mit 50.000 t ultrareinem Wasser gefiillt und ist von 11.200 Photomultipliern umgeben. In
dem Detektor werden solare und atmosphérische Neutrinos iiber Tscherenkow-Strahlung
nachgewiesen. Dabei erzeugen einfallende Neutrinos bei der Wechselwirkung mit dem
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Abbildung 1.5: Zenitwinkelabh&ngiges Defizit von v,. Die durchgezogene Linie zeigt
den erwarteten Fluss und die gestrichelte Linie den Fit an die Messdaten.
Abbildung aus [SK04].

Wasser Leptonen der gleichen Generation. Diese Leptonen kénnen dann {iber das ent-
stehende Licht im Wassertank mit Hilfe der Photomultiplier nachgewiesen werden. Bei
solaren Neutrinos geschieht dies iiber die elastische v-e-Streuung

Vet € — Ve +e (1.17)
und bei atmosphérischen Neutrinos iiber die geladene-Strom-Reaktion
Vo + N =1+ X (1.18)

Mithilfe des detektierten Tscherenkow-Lichts kann man Informationen iiber Flavour,
Energie, Richtung und Zeit der Neutrinos gewinnen. Entsprechend der Produktionsglei-
chung (vgl. vorheriges Kapitel) wird fiir atmosphérische Neutrinos ein Verhéltnis des
v, + v, Fluss zu dem v, + . Fluss von 2:1 erwartet. Das Experiment zeigt aber einen
Mangel an Myon (anti)neutrinos, der zenitwinkelabhiingig ist (vgl Abbildung [1.5)).
Diese Daten stimmen mit der 2-Flavour-Oszillation von v, <> v, iiberein. Die Ze-
nitwinkelabhingigkeit ldsst sich mit der winkelabhingigen Wegstrecke L der Neutrinos
(Lpmin =~ 20 km und Ly, ~ 13.000 km) erkldren. Mit diesem Experiment konnte gezeigt
werden, dass die Neutrinooszillation nicht nur bei solaren Neutrinos sondern auch bei at-
mosphérischen Neutrinos auftritt. Als Ergebnis des Experiments konnen die Parameter
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mit 90% C.L. eingeschrinkt werden auf
1,9-107%V? < Am3, < 3,0-10%eV?
sin?(20y3) > 0,2 [Ash04] (1.19)

Dies ist mit der “maximal Mischung“ sin?(26,3) = 1 vertriiglich.

Dass die Ursache fiir das Defizit der solaren Neutrinos Neutrino-Flavour-Oszillation ist,
konnte erst 2001 von der Sudbury Neutrino Observatory Kollaboration (SNO) mit dem
SNO-Experiment gezeigt werden [AhmO1]. Als Detektor wird ein kugelformiger Tank,
der mit 1000 t schwerem Wasser D,O gefiillt ist, benutzt. Der Tank ist von 9456 Photo-
multipliern umgeben. Um ihn gegen kosmische Strahlung abzuschirmen, ist er 2 km unter
der Erde in der Sudbury Mine, Kanada aufgestellt. Der Detektor ist empfindlich auf alle
drei Neutrinoflavour (v, v,,v,), da die Neutrinos mit den Neutronen des Deuteriums
nach folgenden Gleichungen reagieren kénnen

Ve+d—p+p+e” CC, charged current
Uy +d— p+n-+rv, NC, neutral current mit o = e, ur (1.20)
Vo + € — vy +e  ES elastic scattering mit oo = e, ur

Durch das charakteristische Tscherenkow-Licht lassen sich die Reaktionen des gelade-
nen Stroms sowie der elastischen Streuung identifizieren. Bei der Reaktion des neutralen
Stroms wird ein v mit 6,25 MeV emittiert, das durch den Neutroneneinfang des Deute-
riumkerns entsteht. Der gemessene Strom hat charakteristische Anteile an e™-, p- und
7-Neutrinos. Die Addition stimmt mit der Vorhersage des SSM {iberein (vgl. Abbil-
dung [1.6]). Unter Beriicksichtikung des MSW-Effekts, benannt nach ihren Entdeckern
S. Michejew, A. Smirnow und L. Wolfenstein, der die resonante Verstiarkung der Ozil-
lationswahrscheinlichekeit beim durchdringen von Materie mit variierender Elektronen-
dichte beschreibt [Sch97|, in der Sonne und der Vakuum-Oszillation auf dem Weg von
der Sonne zur Erde kann das solare Neutrinoproblem vollstandig erklidrt werden.

1.5 Direkte und indirekte
Neutrinomassenbestimmung

Im vorhergegangenen Abschnitt wurden Experimente zur Neutrinoozillation vorgestellt.
Mit diesen Experimenten ist es allerdings nicht méglich, die absolute Neutrinomasse zu
bestimmen sowie eine Aussage iiber die Massenhierarchie zu geben. Um die absolute
Neutrinomasse zu bestimmen, gibt es mehrere experimentelle Methoden.

1. kosmologische Untersuchung: WMAP [[] + Strukturuntersuchung

YWMAP oder auch MAP steht fiir die in 2001 gestartete US-Raumsonde Wilkinson Microwave
Anisotropy Probe, die bis 2010 in Betrieb war. Die Sonde untersuchte Unregelméfigkeiten in der
kosmischen Hintergrundstrahlung.
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Abbildung 1.6: Resultat des SNO-Experiments Der gesamte Neutrinofluss stimmt
gut mit den Vorhersagen des SSM-Modells iiberein. Abbildung aus

[Ahm02).

2. neutrinoloser doppelter §-Zerfall
3. Untersuchung schwacher Zerfille

Die dritte Methode wird auch beim KATRIN-Experiment benutzt. Der Vorteil dieser
Methode ist, dass sie modelunabhangig ist und hauptsichlich die relativistische Energie-
Impuls-Beziehung nutzt. Die aktuellen Obergrenzen fiir Myon- und Tauonneneutrinos
stammen aus den entsprechenden schwachen Zerfillen. Allerdings sind ihre Obergrenzen
um mindestens fiinf Grofenordnungen schlechter als die aktuelle Obergrenze fiir die
Elektronneutrinomasse.

my, <2¢eV  |[PDG] (1.21)

Diese Obergrenze stammt aus der Untersuchung des Endpunktes des Tritium-/3-Zerfalls.
Das Ziel von KATRIN ist es, diese Obergrenze auf m;, < 0,2 eV zu reduzieren. Eine aus-
fiihrliche Beschreibung der kinematischen Massenbestimmung ist in den Unterkapiteln

2.1.1 und 2.2.3| zu finden.
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2.1 Der Tritium-g—-Zerfall

Beim Tritium-£~-Zerfall wird ein Neutron aus dem Kern in ein Proton umgewandelt
und ein Elektron sowie ein Elektronantineutrino, die bei der Umwandlung des Neutrons
in das Proton entstanden sind, emittiert. Dabei bleibt die Massenzahl A erhalten und
die Ladungszahl Z erhoht sich um eins.

H — 3Het +e™ + 1. (2.1)

Die dabei freiwerdene Zerfallsenergie verteilt sich vorwiegend auf das Elektron und das
Elektron-Antineutrino. Der Energieiibertrag auf den Tochterkern kann aufgrund seiner
deutlich hoheren Masse vernachléssigt werden.

Im KATRIN-Experiment wird Tritium als Quellenisotop verwendet. Die Masse des
Elektronantineutrinos kann mit Hilfe des Energiezerfallsspektrum des Elektrons be-
stimmt werden. Dazu betrachtet man die Zerfallsrate innerhalb eines Energieintervalls
[E; E + dE], welches durch Fermis Goldene Regel gegeben ist

dE? 2m

= 2

mit Kernmatrixelement M und der Phasenraumdichte der moglichen Endzusténde p(E).
Nach [Alt03] lautet das Energiespektrum der 5~-Elektronen

dFE?
y— R(E)\/(Bo — E)? — m2, (B — E — my, ), (2.3)
mit der Funktion
G 2 2 2
R(E) = T cos(0c)*|M|°F(Z + 1, E) p(E + m.c) (Ey — E) (2.4)

mit G die Fermi-Kopplungskonstante, 6 der Cabibbo-Winkel, F/(Z, F) die Fermi-
Funktion und §(Ey — E — my,c*) als Funktion, die die Energieerhaltung gewihrleistet.

2.1.1 Bestimmung der Neutrinomasse aus dem [-Spektrum

Im Tritum-/-Zerfall ist das Kernmatrixelement M sowie die Fermifunktion F'(Z + 1, E)

abhéingig von der Neutrinomasse m;,. Nach [Rob88| berechnet sich das energieunabhén-
gige Kernmatrixelement |M|? zu

|M|* = 5,55 (2.5)

und nach [Ang04] die Fermifunktion, welche die Coulomb-Wechselwirkung des emit-

tierten Elektrons mit dem Tochterkern beschreibt, fiir Tritium mit Z =1 zu

F(Z +1,E = Ey) = 1,1875. (2.6)
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Abbildung 2.1: Simuliertes Energiespektrum der S -Elektronen. Links ist das
vollstdndige [-Spektrum des Tritiumzerfalls gezeigt, rechts der Bereich
des Spektrums beginnend bei 3 eV unterhalb des Endpunktes. Sollte das
beim Tritiumzerfall entstandene Elektronantineutrino masselos sein, er-

hilt man das rote Spektrum, fiir eine Masse von 1 eV die blaue Kurve.
Abbildung aus [KAT04].

Damit wird das Spektrum nur iiber den im Phasenraumfaktor enthaltenen Impuls
durch die Neutrinomasse beeinflusst.

pr. =\ (Bo — E)? = m2,ct (2.7)

Dieser Einfluss nimmt zu um so nidher man der Endpunktsenergie des S-Spektrums
kommt und bewirkt eine Verschiebung des Endpunktes (vgl. Abbildung .

Hierbei ist anzumerken, dass die gezeigten Spektren des [-Zerfalls von einem reinen

Atomkern ohne umgebene Elektronen ausgehen. In der Realitédt miissen Wechselwirkun-
gen und Einfliisse zwischen den Hiillenelektronen und des zweiten Molekiilkerns mit-
beriicksichtigt werden. Desweiteren muss die Wahrscheinlichkeit beriicksichtigt werden,
dass der Tochterkern in einem angeregten Zustand verbleibt. Fiir weitere Information
zu diesem Thema sei auf [KAT04] verwiesen.
Theoretisch wére es moglich, die Neutrinomasse aus der Position des Endpunktes und der
Zerfallsenergie Ey des Tritum-Zerfalls zu bestimmen. Praktisch wird aber die Position
des Endpunktes von dem Untergrundrauschen iiberdeckt sein. Der bis jetzt bestimmte
Wert fiir die Zerfallsenergie von Tritium von

Eo(Ty) = 18571,8 + 1,26V (2.8)

fiir molekulares Tritium [Ott08], mit der Beriicksichtigung der (H,*He)-Massendifferenz
aus einem Penningfallen-Experiment [Nag06]|, ist fiir die hohe Sensitivitat des KATRIN-
Experiments zu ungenau. Aus diesem Grund wird die Form des Endpunktspektrums
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analysiert werden, wobei das Neutrinomassenquadrat m?j_e sowie die Position des End-
punktes als freie Parameter behandelt werden.

Um die hohe Sensitivitiat zu erreichen, die notig ist, das S-Spektrum im Endpunkt zu
vermessen, werden folgende Anforderungen an das KATRIN-Experiment gestellt:

e Eine hohe Signalrate in der Endpunktregion
Die Zéhlrate sinkt mit der dritten Potenz der Energie in dem Bereich des Endpunk-
tes (folgt aus Gleichung und Gleichung . Um die Signalrate zu erhdhen, ist
es deshalb notwendig, dass das Spektrometer einen mdoglichst groffen Raumwinkel
der emittierten Elektronen verarbeiten kann.

e Hohe Energieauflésung
Die erreichbare Sensitivitdt verbessert sich mit der Energieauflésung

e Gutes Signal-zu-Untergrund-Verhéltnis in dem Endpunktbereich
Diese Anforderung wird durch die Verwendung eines MAC-E-Filters realisiert. Das
MAC-E-Filterprinzip wird im folgendem Abschnitt nidher erklart. Auferdem ver-
weise ich fiir ausfiihrlichere Informationen auf [Kru83| sowie [KAT04].

2.2 Aufbau des KATRIN-Experiments

Das KATRIN-Experiment wird am Karlsruher Institut fiir Technologie (KIT) aufgestellt.
Die Wahl fiir den Standort beruht auf der Erfahrung des dortigen Tritiumlabors (TLK)
mit dem Umgang und der Lagerung von der bendtigten Menge sowie der geforderten
Isotopenreinheit von 95% des Tritiums.

Abbildung 2.2: Der experimentelle Aufbau des KATRIN-Experiments. Darge-
stellt ist der 70 m lange Referenzaufbau des KATRIN-Experiments mit
der WGTS (a), dem Transportsystem mit differentieller (DPS) und kryo-
gener (CPS) Pumpstrecke (b), dem Vor- (¢) und dem Hauptspektrometer
mit Luftspulen (d) und dem Detektor (e). Abbildung aus [KAT04].

Wie in Abbildung[2.2 zu erkennen ist, kann das KATRIN-Experiment in mehrere Sek-
tionen unterteilt werden. Im folgenden sollen diese Sektionen kurz beschrieben werden.
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Abbildung 2.3: Schematische Darstellung der WGTS. Die WGTS besteht aus ei-
nem 10 m langen zylindrischen Rohr mit einem Durchmesser von 90 mm.
In dieses Rohr wird durch mehr als 250 Locher Tritium mit einem Druck
von 3,35 - 1073 mbar gepumpt. Das Rohr selbst ist auf 30 K gekiihlt.
Abbildung aus [KATO04].

2.2.1 Die fensterlose gasférmige Tritiumquelle

Die fensterlose gasformige Tritiumquelle (engl. Windowless Gaseous Tritium Source
(WGTS)) besteht aus einem ca. 10 m langem Rohr mit einem Durchmesser von 90 mm
(vgl. Abbildung . In dieses Rohr sind mehr als 250 Locher mit einem Durchmesser
von 2 mm eingebaut. Durch diese Locher wird ein Tritium mit einem Druck von 3,35 -
1072 mbar eingelassen. Am Ende der WGTS fillt dieser Druck auf ca. 4 - 1075 mbar
ab. Die Isotopenreinheit von Tritium betrdgt > 95% und wird mit der Hilfe von einer
Laser-Raman-Spektoskopie iiberpriift. Die Temperatur des Gases innerhalb der WG'TS
betragt 30 K bei einer geforderte Messgenauigkeit von 0,03 K. Es wurde bereits eine
Messgenauigkeit von 0,004 K erreicht |[Groll]. Die Elektronen, die durch den Tritium-
[-Zerfall entstehen, werden von einem konstanten magnetischen Flussschlauch von

d=DB-A=191T cm? (2.9)
durch die folgenden Sektionen bis zum Detektor geleitet [IKATO04].

2.2.2 Das Transportsystem

Nach der WGTS schlieftt sich die Transportsektion, bestehend aus der differentieller
Pumpstrecke (engl. Differential Pumping Secion (DPS)) und kryogener Pumpstrecke
(engl. Cryogenic Pumping Section (CPS)), an. Die DPS besteht aus einem mehrfach
geknicktem Rohr (vgl. Abbildung, an deren Knickpunkten sich Turbomolekularpum-
pen befinden. Die Elektronen werden mit Hilfe von Magneten (5.6 T) durch die DPS
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geleitet. Die Tritiummolekiile, welche nicht durch das Magnetfeld geleitet werden, wer-
den durch Stofe mit der Wand zuriickgehalten und durch die Turbomolekularpumpen
abgepumpt.

=~ 3x1017 N [E)!ec';'ic A = 3x10"2 molecules/s
molecules/s lpoles =107 mbar l/s

pumping pumping

Abbildung 2.4: Schematische Darstellung und CAD-Modell der DPS. Die DPS
besteht aus einem verwinkelten Rohr, in deren Ecken Turpomolekular-
pumpen (TMP) angebracht sind. Die Elektronen werden durch ein Ma-
gnetfeld durch die Knicke geleitet. Die Tritiummolekiile werden nicht
durch das Magnetfeld geleitet und stoften somit mit der Wand und wer-
den von den TMP abgepumt. Abbildung aus [KAT04].

Im Anschluss an die DPS befindet sich die CPS. Die CPS besteht ebenfalls wie die DPS
aus einem mehrfach gewinkelten Rohr (vgl. Abbildung , durch das die Elektronen
mithilfe eines Magnetfeldes geleitet werden. Zusatzlich sind die Innenwédnde der CPS
mit einem 3 K kaltem Argonfrost belegt. Argon bildet bei diesen Temperaturen eine
nadelartige Struktur aus. Diese Struktur bewirkt eine Vergroferung der Oberfliche, was
eine hohere Wahrscheinlichkeit der Absorbtion der Tritiummolekiile bewirkt. Nach der
Transportsektion ist der Tritiumanteil auf unter 10~ % reduziert worden [KAT04].

2.2.3 Prinzip des MAC-E-Filters

Der MAC-E-Filter wurde unter dem Namen SRS 1980 von P. Kruit und F.H. Read
vorgestellt [Kru83|. Diese Art von Spektrometer wurde bereits bei Experimenten zur
Neutrinomassenbestimmumg in Mainz und Troitsk eingesetzt. Mit diesen Erfahrungen
wurde das Prinzip weiterentwickelt und kommt nun in einer grofseren Dimension beim
KATRIN-Experiment zum Einsatz.

Die wesentliche Verbesserung zu den Vorgidngern besteht in der verbesserten Energie-
auflosung

e Mainz: % =4,8eV

e KATRIN: 22 = (,93 eV

SRS steht fiir Solenoid-Retardierungsspektrometer
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Abbildung 2.5: Schematische Darstellung der CPS. Die CPS basiert auf der glei-
chen Technik wie die DPS. Zusétzlich wird aber die Wand der CPS mit
einem 3 K kaltem Argonfrost belegt, der zur Vergrokerung der Ober-
fliche dient. Damit kann die Tritiumkonzentation nocheinmal gesenkt

werden. Abbildung aus [KAT04].

sowie der doppellagigen Drahtelektrode zur Reduzierung des Untergrundes.

In Abbildung[2.6]ist der schematische Aufbau des MAC-E-Filters zu sehen. Die Haupt-
komponenten sind die beiden Magnetspulen an den Seiten des Spektrometers, die soge-
nannten Solenoiden. Das Magnetfeld im Inneren des Spektrometers ist an den Solenoiden
maximal und nimmt zur Mitte hin ab. Das Minimum wird im Idealfall in der sogenann-
ten Analysierebene erreicht. Bei KATRIN ist das Verhéltnis zwischen minimalem und
maximalem Magnetfeld 3 Bm” ~ 20.000. Die Elektronen werden auf den Magnetfeldlinien
durch das Spektrometer zum Detektor gefiihrt. Wegen der Lorentzkraft fithren die Elek-
tronen eine Zyklotronbewegung um die Feldlinien aus, so dass man die kinetische Energie
der Elektronen in eine parallele Komponente £ und eine senkrechte Komponente £
zerlegen kann. Dann gilt fiir die gesamte kinetische Energie

Eyin = E|+ E| = Epp, cos? 0 + Ep;, sin® 6. (2.10)
Hierbei ist # der Winkel zwischen dem Geschwindigkeitsvektor ¢ und der Magnetfeld-
linie. Fiir 6 gilt somit

—

B
|B] - |9

Durch diese Zyklotronbewegung besitzt das Elektron ein magnetisches Bahnmoment
W= ﬁM» welches durch die Anderung des Magnetfeldes bzw. der magnetischen Feld-
stiarke eine Gradientenkraft auf das Elektron bewirkt

cosf = | |. (2.11)

Fy =V(i-B). (2.12)

Diese Gradientenkraft hat eine Beschleunigung der Elektronen entlang der Feldlinie
zum Minimum der Feldstarke zur Folge. Ist die Anderung der Feldstéirke gegeniiber eines
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Abbildung 2.6: Elektomagnetisches Design des KATRIN-Hauptspektrometers.
Zu sehen ist ein Querschnitt durch das Hauptspektrometer mit den geo-
metrischen Abmessungen. In den Tank sind die Verldufe der Magnet-
feldlinien eingezeichnet. Es ist deutlich zu erkennen, dass das Magnet-
feld in der Analysierebene deutlich schwicher ist als an den Enden des
Spektrometers. Weitergehend sind die Potenziale der Tankwand und der
Drahtelektrode kenntlich gemacht. Abbildung aus [KAT04].

Zyklotronumlaufes klein, so ist diese Beschleunigung adiabatisch und das Bahnmoment
ist eine Erhaltungsgréfe der Bewegungsenergie

E
= ? = const. (2.13)

Daraus folgt, dass sich £'| mit dem Magnetfeld B dndern muss, da p konstant ist.
Da aber die Gesamtenergie des Elektrons erhalten werden muss, bewirkt die Anderung
der transversalen Komponente F| eine gleizeitige Anderung der parallelen Komponente
E). Dies hat zur Folge, dass bei abnehmender magnetischer Feldstirke die transversale
Energie in longitudinale Energie umgewandelt wird. Besitzt nun das durch den g-Zerfall
entstandene Elektron 18,6 keV maximale kinetische Energie in der Transversalkompo-
nente, so ist der maximale mdégliche Anteil £/| in der Analysierebene durch die Erhaltung
des Bahnmomentes p

Bmz’n
Bmaz

Dieser Wert entspricht der Energieauflosung des Spektrometers. Bis jetzt wurden die
Elektronen ohne Auswahl nur magnetisch durch das Spektrometer geleitet. Im KATRIN-
Experiment soll das Hauptspektrometer aber nur die hochenergetischen Elektronen durch
das Spektrometer zum Detektor lassen. Um diese Selektion durchfiihren zu kénnen, muss
eine Retardierungsspannung Upy, die ein elektrisches Gegenpotential bewirkt, angelegt
werden. Dieses Gegenpotential ist in der Analysierebene maximal und sorgt dafiir, dass

AE = EJ_,ma:c,A = Ekin,mam : = 07 93eV. (214)
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nur Elektronen mit einer kinetischen Energie E) 4 > —elUj das Potential iiberwinden
kénnen. Daraus ergibt sich die Transmissionsbedingung

E”’A —ely=FEg — EJ_7A —ely >0 (2.15)
welche nach Gleichung 2.10 von # abhéngt.
.92 Bmzn
Eja—elUy=FEs— Eg-sin“0 - —elUy > 0 (2.16)
5
B 4

Ej 4 die logitudinale Energie in der Analysierebene,

E, 4 die transversale Energie in der Analysierebene,

Es die Energie des Elektrons am Entstehungsort,

Bg die magnetische Feldstiarke am Entstehungsort,

Bynin  die minimale magnetische Feldstirke in der Analysierebene,

0 der Startwinkel der Elektronen zwischen Impulsrichtung und Magnetfeldlinie,
Uy das maximale retardierende Potential in der Analysierebene.

Dies bedeutet, dass theoretisch alle Elektronen transmittiert werden, die unter einem

Startwinkel von
Es—eUy, B
0 <= 05 = arcsin <\/ SESe 0. Bmiﬂ) (2.17)

emittiert werden. Praktisch muss aber der Spiegeleffekt beriicksichtigt werden, da im
experimentellen Aufbau das Magnetfeld in der WGTS Bg = 3,6 T geringer ist als das
maximale Magnetfeld B,,,, = 6 T. Dadurch werden alle Elektronen reflektiert, deren
Startwinkel grofer ist als

Bg

03" = arcsin (2.18)

max
Dies fiihrt dazu, dass Elektronen mit einem grofsen Startwinkel, deren Weg zum De-
tektor sehr weit ist und somit eine groftere Wahrscheinlichkeit haben an inelastischen
gestreut zu werden, nicht zum Detektor gelangen. Der maximale noch transmittier-
te Startwinkel 03'** betragt beim KATRIN-Experiment 50, 77°. Damit ergibt sich eine
analytische Transmissionsfunktion von [Pic92].

0 fiir Eg < qU,

1—,/1-Es—9% Bs
T(ES7U0) = 1 \/1 ESBSBmzn fuI" ES(]. . BBL;") S qUO S ES (219)
- 7Bmafl)

1 fiir qUy < Eg(1 — BBLSZ'")
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Die Transmissionsfunktion ist abhéngig von der Energie der Elektronen Eg, dem Ver-

o° 50.77°
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Abbildung 2.7: Analytische Transmissionsfunktion des KATRIN-Hauptspektrometers.
Gezeigt wird die theoretische Transmissionsfunktion des KATRIN-
Hauptspektometers mit Energieauflosung AE und maximalem Startwin-
kel 07**. Abbildung aus [KAT04].

haltnis der Magnetfelder von Quellort zur Analysierebene BB%, dem Retardierungspo-

tential Uy sowie der Spektrometerauflosung AE (vgl. Abbildung 2.7).

2.2.4 Das Vor- und Hauptspektrometer

Nach der Transportsektion befindet sich das Spektrometersystem, bestehend aus Vor-
und Hauptspektrometer. Die beiden Spektrometer beruhen auf dem MAC-E-Filter Prin-
7ip.

Das Vorspektrometer reflektiert die niederenergetischen Elektronen (E < Ey—300€V)
zuriick in die Quellsektion, so dass nur hochenergetische 5~ -Elektronen in das Haupt-
spektrometer gelangen kénnen. Durch diese Vorauswahl wird der Elektronenfluss von
10" 1/s vor dem Vorspektrometer auf 10% 1/s reduziert. Diese Verringerung bewirkt,
dass weniger S~ -Elektronen mit dem Restgas streuen konnen und ist notwendig, um
die Vorgaben an den Untergrund zu erfiillen. Das Hauptspektometer kann so eingestellt
werden, dass nur noch Elektronen mit der gewiinschten Energie den Detektor erreichen.
Auf Grund seiner Grofe ist die Energieauflosung des Hauptspektrometers im Gegensatz
zum Vorspektrometer um den Faktor 100 hoher. Bis auf die Grofe ist der mechanische
Aufbau der beiden Spektrometer sehr dhnlich.

e Die Energicauflosung des Vorspektrometers betragt etwa 100 eV. Es ist 3,4 m lang
und besitzt eine Durchmesser von 1,7 m.
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Abbildung 2.8: Schematische Darstellung des Vorspektrometers. Das Vorspektro-
meter besitzt eine Linge von 3,4 m und einen Durchmesser von 1,7 m in
der Analysierebene. Die Energieauflosung betrigt 100 eV. Die Auswahl
der transmittierten Elektronen basiert auf dem MAC-E-Filter Prinzip
(vgl. Kapitel . Das Vorspektrometer reduziert den Elektronenfluss
auf 10* 1/s. Abbildung aus [KAT04].

e Das Hauptspektrometer hat eine Energieauflosung von 0,93 eV. Es ist 23 m lang
und der Durchmesser der Analysierebene betrigt 10 m.

An der Innentankwand sind bei beiden Spektrometern quasi-masselose Drahtelektro-
nen angebracht, die zwei Aufgaben erfiillen.

1. Abschirmung gegen Untergrundelektronen, die durch kosmische Myonen
oder radioaktive Zerfille in der Tankwand entstehen. Durch die Drahtelektrode
werden diese Elektronen gegen die Tankwand reflektiert, da das Elektrodenpoten-
tial negativer als das Tankpotential ist, und kénnen keine Tonen oder Sekundér-
elektronen im Tank verursachen.

2. Feinjustierung des elektrischen Gegenfeldes. Durch das Anlegen eines Di-
polfeldes konnen gespeicherte Elektronen durch den so entstehenden E x B-Drift
aus dem Tank entfernt werden.

Im Hauptspektrometer wird zwischen den einzelenen Drahtelektrodenlagen eine Po-
tentialdifferent von 100 V angelegt. Fiir weitere Informationen iiber die Drahelektrode

verweise ich auf [Hug08|, [Val09], und |[Pral2].
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Abbildung 2.9: Schematische Darstellung des Hauptspektrometers. Das Haupt-
spektrometer arbeitet wie das Vorspektrometer nach dem MAC-E-Filter
Prinzip (vgl. Kapitel 2.2.3). Die geometrischen Abmessung des Haupt-
spektrometers betragen 23 m in der Lange und 10 m im Durchmesser
in der Analysierebene. Die Energicauflosung ist gut ein Faktor 100 bes-
ser als bei dem Vorspektrometer und betrigt 0,93 eV. Abbildung aus
KATO4).

2.2.5 Der Detektor

Die Elektronen, die das Potential des Hauptspektrometers iiberwinden kénnen, werden
zum Detektor hin nachbeschleunigt und vom Detektor gezahlt. Das Herzstiick des Detek-
tors ist eine Si-PIN-Diode, die aus 148 Segmenten besteht und einen Gesamtdurchmesser
von 9 cm hat.

An den Detektor werden folgende Anforderungen gestellt:

e Hohe Nachweiseffizienz fiir Elektronen mit einer kinetischen Energie ~ 18eV

e Hohe Energieauflosung fiir niederenergetische Untergrundelektronen (~ 1keV fiir

18,6 keV Elektronen) [Dun08§]

e Niedrige Untergrundzéhlrate

Fiir weitergehende Informationen zu dem Detektor sei auf [Ste07| verwiesen.

2.3 Die kondensierte Kryptonquelle

Die kondensierte Kryptonquelle (engl. Condensed Krypton Source (CKrS)) ist eine
Kalibrationsquelle fiir das KATRIN-Experiment, die Elektronen mit einer Energie von
17,824 keV zur Verfiigung stellt. Diese Elektronen haben eine Energieschérfe von 2,7 eV
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Abbildung 2.10: Schematische Darstellung des Detektors (links) und Foto des Wavers
mit den einzelnen Segmenten (rechts). Abbildung aus [KAT04].

und entstehen als Konversionselektronen aus dem Zerfall des angeregten 33™Kr-Kerns,
der eine Halbwertszeit von T; o = 1,83 h besitzt. Die angeregten ™ Kr-Kerne stammen
aus dem Zerfall von **Rb, das eine Halbwertszeit von T}, = 86,2d besitzt.

Die CKrS befindet sich im Moment als Testaufbau in der IKP Miinster und soll spéater
in die CPS eingebaut werden. Der genaue Aufbau sowie das spitere Design werden in
den folgenden Kapiteln detailliert beschrieben.

2.3.1 Konversionselektronen von ®"Kr

Wird ein Atomkern angeregt, kann dieser auf zwei Arten in den Grundzustand {iberfiihrt
werden. Dies kann durch die Emission eines y-Quantes oder durch innere Konversion ge-
schehen. Bei der internen Konversion wechselwirkt der angeregte Kern elektromagnetisch
mit den Hiillenelektronen. Die Energie wird dabei auf ein Hiillenelektron abgegeben, wo-
durch freie Elektronen entstehen konnen. Die freien Elektronen besitzen dann als kin.
Energie die Differenz aus iibertragender Energie und Bindungsenergie.

Epin = B, — E5°F (2.20)
mit:
Elin  kinetische Energie
E, Anregungsenergie des Kerns

Ep*  Bindungsenergie des Hiillenelektrons bzgl. des Vakuums

Bei der Auslosung von einzelnen Elektronen sind diese monoenergetisch und ihre Li-
nienbreite hingt von der Lebensdauer des angeregten Niveaus ab.
83mK 1 ist ein meta-stabiler angeregter Zustand der zu 77% aus einem Elektroneneinfang
des Mutterisotops **Rb entsteht (vgl. Abbildung sowie [Nudat2]). Dieser Zustand
bei 541,55 keV zerfillt iiber ein Zwischenniveau bei 9,4 keV. Dieser Zerfall von dem

I = %_ Niveaus in das [ = %+ Niveaus besitzt eine Zerfallsenergie von 32,151 keV und
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Abbildung 2.11: Zerfallschema von %3Rb. #3Rb zerfiillt durch den Einfang eines Elek-
trons in den angeregten 83™Kr Zustand. Dieser angeregte Zustand rea-
giert sich zu einer sehr hohen Wahrscheinlichkeit durch innere Konver-
sion ab. Dabei wird ein Elektron mir einer Energie von 17,825 keV und
einer Energieschiirfe von 2,7 eV emittiert. Das o in den Ubergingen
gibt die Wahrscheinlichkeit fiir innere Konversion an. Das T}/, gibt die
Halbwertszeit des Zustandes und AFE die Energiedifferenz zwischen den
Zustéanden an. Abbildung aus [Ost08].

eine Konversionskoeffezienten von 2000, d.h. die Wahrscheinlichkeit fiir innere Konver-
sion ist um einen Faktor 2000 hoher als die Wahrscheinlichkeit fiir die Emission eines
~v-Quantes. Die Konversionselektronen aus der K-Schale besitzen eine kinetische Energie

von 17,824 keV und eine Linienbreite von 2,7 V. Der folgende Ubergang vom [ = %Jr

Niveaus in das [ = ng Niveaus hat eine sehr kurze Halbwertszeit von 154,4 ns und ei-
ne daraus resultierende Linienbreite von 9,4 keV. Der Konversionskoeffezient fiir diesen
Zerfall ist 20 (vgl. Abbildung [2.11)).

Die K-32 Linie des %3™Kr Zerfalls hat sich als sehr stabil und reproduzierbar gezeigt
[Ost08] und erfiillt damit alle Voraussetzungen, die an die Kalibrationsquelle gestellt
werden. Um die Transmissionsfunktion zu bestimmen, ist weitergehend eine hohe Rate an
Elektronen notwendig (ca. 2,5 kHz). Dies kann dadurch realisiert werden, dass das innere
Kaltschild auf eine Temperatur von ca. 150 K geheizt wird und somit das gasférmige
8mKr sich nur auf dem Substrat und nicht auf dem inneren Kaltschild festfriert [Smo0g].
Aber die Stabilitdt der K-32 Linie wurde bis jetzt noch nicht mit dieser Konfiguration
getestet, so das es mdglich sein kann, dass durch den héheren Restgasanteil die Stabilitat
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beeintrichtigt sein kann.

2.3.2 Aufbau im IKP Minster

Der aktuelle Testaufbau der CKrS befindet sich im Institut fiir Kernphysik an der
Westfélischen-Wilhelms-Universitdt Miinster. An dem Testaufbau sollen folgende Aspek-
te iberpriift werden, bevor der abschliefsende finale Aufbau der CKrS durchgefiihrt wird.

e Test des automatisierten Gaseinlasses und ihre Reproduzierbarkeit [Sch1l].

e Bestimmung von Schichtdicken, des aufgefrorenen Kryptonfilms mithilfe von El-
lipsometrie (vgl. Kapitel [3), [Ost08] , [Wegl0].

Test zur Reinigung des HOPG-Substrats (vgl. Kapitel und Kapitel [5.5),
[Ost08]

Test zur Ellipsometrie mit festem Analysator (vgl. Kapitel [5) und [Spill]
e Entwicklung und Test der Motorsteuerung zur Bewegung der CKrS [Bot12]

Der aktuelle Testaufbau ldsst sich grob in zwei Bereiche einteilen. Erstens das Gassystem,
welches das Gas zum Frieren der Filme zur Verfiigung stellt und den Einlass des Gases
in den zweiten Teil der CKrS reguliert, und zweitens den kryogenen Bereich, in dem sich
das Substrat und die Kaltschilde befinden.

Das Gassystem

Das automatisierte Gassystem ermoglicht es, Gas in den kryogenen Bereich der CKrS
einzulassen. Dabei kann entschieden werden, ob stabiles Kryptongas oder radioaktives
Kryptongas genutzt werden soll. Fiir die Tests der Ellipsometrie und der Reinigung des
Substrats wurde bislang nur stabiles Gas genutzt, da man so unkompliziert einzelne Bau-
teile austauschen kann, da diese nicht radioaktiv belastet sind. In der Gasmischkammer
wird der Druck mit Hilfe von zwei Druckmessrohren ausgelesen (IoniVac ITR 90 und
CeraVac CTR 91). Dies ist notig, um reproduzierbare Bedingungen fiir den Gaseinlass
zu gewihrleisten. Uber ein Dosierventil (VAT 57124-GE44) kann Gas stokweise in eine
Kapillare, die das Gassystem mit dem kryogenen Bereich verbindet, abgegeben werden.
Fiir dieses Ventil kann der Offnungsgrad (0-12V) sowie die Offnungsdauer eingestellt
werden. Durch den Druckunterschied zwischen Gasmischkammer (ca. 2 mbar) und kryo-
genen Bereich (ca. 51071 mbar) diffundiert das Gas in den kryogenen Bereich. Die
Kapillare wird dabei bei einer Temperatur von 120 K gehalten, um Verunreinigungen
im Gas in der Kapillare zuriickzuhalten.

Das radioaktive ®3™Kr-Gas wird durch eine ®3Rb-Feststoffquelle erzeugt und durch ein
Ventil in die Kapillare eingelassen werden. Der Druck des 83"Kr-Gas ist abhingig von
dem Zerfall der 83Rb-Feststoffquelle und wurde von [Smo08] untersucht. Als Ergebnisse



36 2 Das KATRIN-Experiment

cold head

UHYV chamber with
substrate region

optical bench with
ellipsometry setup

| N

Abbildung 2.12: Bild des CKrS-Testaufbaus in Miinster. Eingezeichnet sind die
wichtigsten Komponenten des Testaufbaus, wie das Gassystem, die Bal-
ge, die nétig sind, um die CKrS zu verfahren, der Kaltkopf, der die
Substratregion kiihlt, sowie die optische Bank fiir die Ellipsometrie.

Abbildung aus [Sch11].

dieser Untersuchungen wurde festgestellt, dass sich nach einer Zeit von ungefahr 45 Mi-
nuten (bei einer Aktivitiit von 455 kBq) eine Sittigung der 3 Kr-Atome in der Gasphase
in dem Rb-Behélter einstellt.

Der kryogene Bereich

Der kryogene Bereich der CKrS basiert auf einem zweistufigen Kaltkopf (Sumitomo Hea-
vy Industries Ltd. RDK 408D) mit einem 1300 mm langen Kaltfinger aus Kupfer. Die
erste Stufe des Kaltkopfes hat ein Kiihlleistung von 34 W bei 40 K. An die erste Stufe
ist das dufiere Kaltschild thermisch gekoppelt. Die zweite Stufe besitzt eine Kiihlleistung
von 1 W bei 4 K und kiihlt das innere Kaltschild sowie den Substrathalter. An dem Sub-
strathalter aus Kupfer ist das HOPG-Substrat befestigt. In diesem Substrathalter ist eine
Temperaturdiode (LakeShore Si-Diode) zur Uberwachung der Substrattemperatur und
ein Heizwiderstand (TVO-Widerstand) zum Gegenheizen und Autheizen eingelassen.
Zur Uberwachung des Restgases ist an der Kammer ein Quadropole-Massenfilter (Infi-
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Abbildung 2.13: Querschnitt durch den Kaltfinger. Auf dem oberen Bild ist die
Anordnung des HOPG-Substrats, der Kaltschilde, der Kapillare mit
dem Duschkopf zur besseren Gasverteilung, sowie der Offnungen fiir
den Ellipsometrielaser zu sehen. Auf dem unteren Bild sind die einzelnen
Komponenten mit ihren Abmessungen gezeigt. Abbildung aus [Ost08].

con Transpector 2) angebracht, der kontinuierlich das Restgas in der Vakuumkammer
untersucht. In Abbildung [2.13] ist ein Querschnitt durch den Kaltkopf gezeigt, in dem
die Positionen und Abmessungen der einzelnen Komponenten genauer erlautert werden.

2.3.3 Aufbau an der CPS

Die CKrS soll spéter an der CPS an Pump Port P2 installiert werden (vgl. Abbildung
. Die Situation an der CPS ist eine andere als an dem aktuellen Testaufbau. Bei dem
Aufbau an der CPS wird die CKrS von oben in das System eingekoppelt und die CPS
besitzt kein Fenster oder sonstige Offnung, sodass der einzige Zugang von oben gegeben
ist. Um die CKrS an der CPS betreiben zu konnen, miissen viele Bauteile der CKrS an
die Situation an der CPS angepasst werden.

Substratbereich

Der Substratbereich des aktuellen Aufbaus wiirde die Elektronen parallel zum Kaltfinger
emittieren. Da an der CPS nun die CKrS von oben in den Strahlengang gefiihrt wird,
muss der Kaltfinger um 90° geknickt sein, damit die Elektronen in den Strahlengang
emittiert werden konnen. Der abgeknickte Teil ist nicht direkt Teil des Kaltfingers, son-
dern wird auf den Kaltfinger montiert und fungiert als Kaltschild. Das Kaltschild ist in
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zweil Teile unterteilt, das innere und dufere Kaltschild.

Abbildung 2.14: Die neugestaltete Substratregion enthilt dieselben Komponenten
wie der Testaufbau. Lediglich der dielektrische Spiegel (b) ist neu in der
Anordnung. Die weiteren Komponenten sind der Ellipsometrielaser (a),
das HOPG-Substrat (c), der feste Analysator (d), der Detektor (e), das
innere (f) und dukere Kaltschild (g). Design [Baul3].

Diese beiden Kaltschilde werden analog zum Testaufbau mit der ersten bzw. zweiten
Stufe des Kaltkopfes verbunden. Aufierdem muss der Ellipsometrielaser von oben in das
System eingekoppelt werden, da die CPS iiber kein Fenster verfiigt. Der Laser wird da-
bei zwischen dem Kaltfinger und dem umgebenen Kupferschild gefiihrt. Das neue Design
des Kaltkopfs ist in Abbildung zu sehen. Da der Laserstrahl nun von oben in das
System eingekoppelt wird, muss der Laser nun iiber einen dielektrischen Spiegel auf das
Substrat (20 x 20 mm? HOPG-Substrat) geleitet werden. Tests zur Ellipsemetrie mit
einem Spiegel wiirden in durchgefiihrt. Der Analysator und Detektor sind, wie
im vorigen Testaufbau, in den Kaltschild des Kaltfinger integriert, damit der reflektierte
Strahl auf dem Weg zum Detektor nicht iiberméfig defokussiert wird. Der Analysator
und der Detektor werden dabei, wie bereits im Testaufbau iiberpriift wurde, auf eine
Temperatur in der Gréfenordnung 40 K herunter gekiihlt.

In Abbildung ist die Kapillare nicht eingezeichnet. Sie soll auf der Riickseite des
Kaltfingers zwischen selbigem und dem dufteren Kupferschild verlaufen. Zur Zeit ist ge-
plant, dass die Kapillare am unteren Ende in zwei Teile aufgeteilt wird und dann das
Gas von beiden Seiten an das Substrat herangebracht wird. Am Ende der Kapillare soll
eine Art Duschkopf montiert werden, um das Gas besser auf dem Substrat zu verteilen.
Die Losung, die Kapillare in zwei kleine Kapillaren zu unterteilen, dient dazu, dass so die
Kapillaren den Laserstrahl nicht verdecken und das Gas gleichméfiger auf dem Substrat



2 Das KATRIN-Experiment 39

verteilen kénnen. Weitergehend besteht die Uberlegung, einen Detektor auf der Riick-
seite des Kaltfingers zu befestigen, um den Elektronenfluss der WGTS {iberwachen zu
konnen. Erste Tests zu diesem Detektor wurden in [Res11] durchgefithrt. Um das Signal
zu Rausch Verhiltnis zu verbessern, muss der Vorverstirker nah an dem Detektor, also
ebenfalls auf dem Kaltfinger, montiert werden.

Aufbau der CKrS an der CPS

Abbildung 2.15: Die CKrS an der CPS und die Einteilung in drei Bereiche: der Kryo-
und Pumpbereich (grau), der Ablationsbereich (rot) sowie der CPS-

Bereich (blau). Die Beschreibung der einzelnen Bauteile (a)-(j) sind in
unterstehendem Text zu finden. Design [Baul3].

Die Aufgabe an der CPS ist, die CKrS von oben auf die CPS zu montieren (vgl.
Abbildung 2.5). In Abbildung ist die geplante CKrS im Betriebsmodus zu sehen.
Die neu geplante CKrS lésst sich in drei Bereiche unterteilen, die in Abbildung mit
den Farben grau, rot und blau eingezeichnet sind. Der Kyro- und Pumpbereich (grau)
besteht aus dem Kaltkopf (a) sowie den Turbomolekularpumpen (b). Um die Vibrationen
auf den restlichen Teil der Anlage zu verringern, sind sie jeweils mit einem Balg (¢) von
dem restlichen Aufbau entkoppelt. Da im spiteren Betrieb eine Hochspannung angelegt
werden soll, um die Konversionselektronen des 83™Kr nach zu beschleunigen, ist der



40

2 Das KATRIN-Experiment

Kryo- und Pumpenbereich von dem Ablationsbereich(rot) durch eine Keramikisolator
(e) elektrisch isoliert. Der Balg (f) ermdglicht es, den Kaltfinger aus der Beamline in die
Ablationskammer (g) zu heben. Insgesamt ist eine Bewegung iiber 120 cm moglich(vgl.
[Bot12]). Die Ablationskammer lisst sich von der CPS mit Hilfe eines Schiebers (h)
trennen. Dies ist notig, damit bei der Ablation nicht die Beamline verunreinigt wird.
Der Teil unterhalb des Schiebers wird als CPS-Bereich (blau) bezeichnet. Dieser Teil ist
nicht mehr Teil der CKrS, da es sich um den Pumpport P2 (i) sowie der 8~ - Elektronen
Beamline (j) handelt. Die Beamline ist der spétere Arbeitsbereich der CKrS. Fiir die

Spezifizierung der einzelnen Bauteile verweise ich auf [Bot12].

Bewegen der CKrS innerhalb der CPS
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Abbildung 2.16: Der Flussschlauch in der Region um den Port P2 der CPS. Wenn
alle Magneten des KATRIN-Experiments eingeschaltet sind, liegt ein
Magnetfeld der Stirke von 191 T cm? vor. Bei dieser Magnetfeldstirke
weitet sich der Flussschlauch unterhalb des Ports P2 auf ca. 15 cm auf.
Weitergehend ist die Aufweitung fiir hohere Magnetfeldstérken einge-
zeichnet. Die z-Achse gibt die Position des Port P2 innerhalb der CPS

5250 5500

z (mm)

an. Abbildung aus [Gil11].
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Der Flussschlauch weitet sich aufgrund des Magnetfeldes in dem Bereich um den Port
P2 auf (vgl. Abbildung . Dies hat den Vorteil, dass trotz des relative grofsen Sub-
strats von 20 x 20 mm? eine gute Ortsauflssung erreicht werden kann. Der Nachteil an
der Aufweitung besteht darin, dass um den gesamten Flussschlauch abdecken zu konnen,
es notig ist die CKrS innerhalb der CPS zu bewegen. Um den gesamten Flussschlauch
abzudecken, ist es notig, die CKrS um eine Strecke von 7 cm in alle Richtung um den
Mittelpunkt des Flussschlauchs zu bewegen. Aus diesem Grund ist die CKrS auf einem
System von Arbeitsplattform und Gestell angebracht. Diese Konstruktion (vgl. Abbil-
dung ermoglicht die notige Beweglichkeit der CKrS und entkoppelt den Kaltkopf
sowie die Turbomolekularpumpen von dem restlichen Aufbau. Die CKrS wird {iber Mo-

(b) {T'_'\ ¢ motion

pivot point

Abbildung 2.17: CAD-Zeichnung des Gestells und der CKrS (a) Der Kaltkopf
und die Turbomolekularpumpe sind in der gelben Halterung fixiert. Die
gelbe Halterung ist iiber den braunen Rahmen mit der Arbeitsplattform
(rosa und blau) verbunden. Der restliche Aufbau der CKrS ist iiber die
hellblaue und griine Halterung mit der Arbeitsplattform verbunden.
Durch die Balge sind die beiden Komponenten voneinander entkoppelt.
In Abbildung (b) sind der Schwerpunkt und die Bewegungsrichtungen
der CKrS eingezeichnet. Die CKrS wird so konstruiert sein, dass der
Schwerpunkt der CKrS innerhalb des Balg liegen wird. Design von H.
W. Ortjohann (a) und (b)

toren so beweglich sein, dass sie in y-Richtung bis in die Ablationskammer verfahren
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werden kann. Um aber den gesamten Flussschlauch abfahren zu koénnen, ist es nétig,
dass die CKrS in z-Richtung um den Winkel ¢ verkippt werden kann (vgl. Abbildung
2.17(b)).

Ein Testaufbau zur Steuerung der Motoren wurde in der Arbeit [Bot12| erfolgreich ge-
testet. Nach dem Abschluss von weiteren Tests an dem Testaufbau der CKrS soll in
Miinster die CKrS in ihrem neuen Design aufgebaut werden und auf ihre Funktionsfa-
higkeit getestet werden. Nach dem Abschluss dieses Aufbaus und den erwihnten Tests
wird die CKrS zum KIT geliefert und an der CPS montiert. Ein genauer Zeitplan kann
zu diesem Zeitpunkt noch nicht benannt werden.
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Abbildung 3.1: Schematische Darstellung eines allgemeinen Ellipsom-
trieaufbaus. Hintereinanderschaltung einer Lichtquelle Laser,
eines polarisierenden Systems, einer Probe bzw. Substrat, einer
Analysierebene und eines Detektors.

Ellipsometrie ist ein Messverfahren fiir optische Systeme, d.h. man erhilt Informatio-
nen iiber ein System z.B. Struktur oder Filmbedeckung, indem man den Unterschied zwi-
schen dem einfallenden und dem austretenden Strahl untersucht. Bei der Ellipsometrie
werden die Unterschiede in den Polarisationszustinden der beiden Strahlen untersucht
und mit Hilfe einer Transformationsvorschrift und der Theorie iiber elektromagnetische
Wellen kénnen aus der Anderung der Polarisation Informationen iiber die Probe gewon-
nen werden. Fiir ein nicht depolarisierendes System wird diese Transformationsvorschrift
durch eine Jones-Matrix und fiir den Fall eines depolarisierenden Systems durch eine
Miiller-Matrix beschrieben.

Der grundlegende Aufbau fiir die Ellipsometrie (vgl. Abbildung ist gegeben durch
monochromatischen, kollimierten Laserstrahl, der als Lichtquelle dient. Dieser wird durch
eine Anordnung optischer Komponenten in den gewiinschten Polarisationszustand ge-
bracht. Danach interagiert der préparierte Strahl mit der Probe, wodurch er seinen Po-
larisationszustand verdndert. Nach der Interaktion mit der Probe wird der Strahl durch
einen Analysator untersucht und der Polarisationszustand bestimmt. Abschliefend wird
der Strahl mit einem Photodetektor detektiert.

Der Polarisationszustand kann durch ein System auf drei verschiedene Arten veréndert
werden, was zu unterschiedlichen Analysen des transmittierten Strahls fiihrt.

1. Streuung
Streuung des Strahls kann dann auftreten, wenn das zu durchdringende Medium
einen rdumlich inhomogenen Brechungsindex besitzt. Durch die Streuung weitet
sich der vorher gut kollimierte Strahl auf.

2. Transmission
Bei der Transmission dndert sich die Polarisation kontinuierlich mit dem in der
Probe zuriickgelegten Weg. Die Voraussetzung fiir diese Anderung ist eine Aniso-
tropie des Mediums. Diese Art der Ellipsometrie wird hiufig in der physikalischen
Chemie verwendet, um die molekulare Struktur einer Probe zu bestimmen.
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3. Reflexion oder Brechung

Bei diesem Verfahren dndert sich die Polarisation durch Reflexion an den Schicht-
grenzen. Deshalb wird dieses Verfahren auch “ Reflexions- oder Oberflichenel-
lipsometrie“ genannt. Trifft eine elektromagnetische Welle auf eine Grenzflache
zwischen zwei optisch unterschiedliche Medien, wird diese an der Grenzfliche re-
flektiert oder gebrochen. Dadurch &ndert sich die Polarisation des Strahls abrupt,
was auf den unterschiedlichen Reflexions- und Transmissionskoeffizienten fiir s-
und p-polarisiertes Licht beruht (vgl. folgender Abschnitt). Diese Art der Ellipso-
metrie ist ein Standardverfahren, um optische Eigenschaften von Proben, wie z.B.
Brechungsindex, zu bestimmen. Ebenfalls ist es moglich, das Schichtdickenwachs-
tum fiir sehr diinne Filme, wie z.B. Oxidation, oder das Abtragen solcher Filme,
wie z.B. Ablation, zu beobachten.

Das in diesem Kapitel beschriebene Verfahren zur Bestimmung der Schichtdicke
von Filmen erfolgt iiber einen Null-Ellipsometrieaufbau in der PCSA-Anordung]]
welcher die Schichtdicke iiber die Anderung der Reflexionskoeffizientenverhiltnisse
bestimmt. Es handelt sich somit um Reflexionsellipsometrie.

3.1 Polarisation von Licht

Sich ausbreitendes Licht kann als ebene elektromagnetische Welle beschrieben werden.
Ist dabei das Medium, indem sich die Welle ausbreitet, isotrop, so bilden das elektrische
Feld E das magnetische Feld B und der Wellenvektor k ein orthogonales System, d.h.,

sie stehen jeweils senkrecht zueinander. Der elektrische Feldvektor E beschreibt dabel
die Polarisation des Lichts.

Eine ebene polarisierte Welle, die sich in z-Richtung ausbreitet, kann allgemein geschrie-
ben werden als

E(z,t) = E,&,e"D 4 B¢t (3.1)

E,, Ey komplexe Amplitude der Welle

€z, €y Basisvektor
w=2nf Kreisfrequenz
k = 27” Wellenvektor.

Hierbei wurde ausgenutzt, dass sich jede ebene Welle als Uberlagerung zweier orthogo-
naler Teilwellen auffassen ldsst [Jac02]. Da zwischen Wellen mit unterschiedlicher Po-
larisation eine Phasendifferenz bestehen kann, kénnen die Amplituden F, und Ey im
allgemeinen komplex sein und kénnen geschrieben werden als

E, =g, % (3.2)

'PCSA-Anordnung steht fiir die Reihenfolge der optischen Komponenten. Eine PCSA-Anordnung
besteht aus Polarisator, Kompensator, Substrat und Analysator.



46 3 Theoretische Grundlagen der Ellipsometrie

und

E,=¢, e%. (3.3)
Fiir die Beschreibung von polarisiertem Licht sind die absoluten Phasen meist nicht von
primérer Bedeutung, sondern eher die relative Phasendifferenz zwischen zwei Wellen.
Ebenso verhilt es sich mit den Amplituden der Wellen. Physikalische Informationen
iiber die Wellen findet man somit bei der Betrachtung der relativen Phasendifferenz und
dem relativen Amplitudenverhéltnis der beiden Teilwellen. Aus diesem Grund betrachtet
man nur den Realteil des elektrischen Feldes, da man die Intensitét [ = E(z,t)- E*(z,t)
des Lichts detektieren kann. Der Realteil des elektrischen Feldes ist

€(z,t) = €46, cos(kz — wt) + g,€, cos(kz — wt + 6). (3.4)

In Abhéngigkeit der Phasendifferenz und des Amplitudenverhiltnisses unterscheidet man
drei verschiedene Arten von Polarisation. Diese sollen nun im Folgenden kurz erldutert
werden.

e Linear polarisiertes Licht
Eine elektromagnetische Welle ist linear polarisiert, wenn die beiden Teilwellen in
Phase schwingen. Dies ist der Fall, wenn die Phasendifferenz zwischen den beiden
Teilwellen ein ganzzahliges Vielfaches von 7 ist

§=0,%m, £2m, ... . (3.5)

Ist eine Welle linear polarisiert, so schwingt der Feldvektor € entlang einer Geraden
in der zy-Ebene, wenn die Ausbreitungsrichtung die z-Richtung ist.

Trifft eine elektromagnetische Welle auf eine Grenzfliche und wird reflektiert, so
entstehen zwei lineare Polarisationszustinde. Es gibt einen parallel zur Einfallsebe-
ne liegenden Polarisationszustand, bei dem der Feldvektor parallel zur Einfallsebe-
ne schwingt und einen senkrecht zur Einfallsebene liegenden Polarisationszustand,
bei dem der Feldvektor senkrecht zur Einfallsebene schwingt. Dementsprechend
wird der parallele Fall p-polarisiertes Licht und der senkrechte Fall s-polarisiertes
Licht genannt.

Im Folgenden soll ein rechtshéndiges kartesisches Koordinatensystem gewéhlt sein,
bei dem €, in der Einfallsebene liegt.

Die Welle wird in diesem Koordinatensystem s-polarisiert, wenn ¢, = 0 ist.
€z, 1) = g€, cos(kz — wt) (3.6)
Die Welle wird p-polarisiert, wenn entsprechend ¢, = 0 ist.

£z, t) = g€, cos(kz — wt) (3.7)
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Abbildung 3.2: Reflexion und Transmission von Licht an Grenzflichen. Die ein-
fallende Welle (k1), die unter dem Winkel 6, einfillt, wird an der Grenz-
fliche teilweise unter dem Winkel 63 reflektiert (k) und teilweise unter
dem Winkel 0y transmittiert (ko). Der Brechungswinkel f5 kann mit dem
Snellius Brechungsgesetz (Gleichung [3.10)) berechnet werden. Abbildung
aus [Sal08].

e Zirkular polarisiertes Licht Schwingen die Teilwellen mit einer Phasendifferenz

von 7 oder einem ungeraden Vielfachem von 7 und die Amplituden der Teilwel-
len haben den gleichen Betrag ¢y = ¢, = ¢, so spricht man von einer zirkular

polarisierten Welle.

T 37
O =+— +— ... 3.8
2727 ( )

In diesem Fall gilt fiir den elektrischen Feldvektor
€(z,t) = eo(€; cos(kz — wt) £ €, sin(kz — wt)). (3.9)

“+ fiir 0 = +7 giiltig. Die Welle ist rechts-zirkular polarisiert.
“—* fiir ¢ = —7F giiltig. Die Welle ist links-zirkular polarisiert.

e Elliptisch polarisiertes Licht Fiir jeden erdenklichen anderen Fall ist das Licht
elliptisch polarisiert.

3.2 Licht an Grenzflachen

Wenn eine monochromatische ebene Welle auf eine Grenzfliche zwischen zwei Medien
fallt, wird ein Teil des einfallenden Strahls reflektiert und der andere Teil gebrochen und
transmittiert. Dabei miissen die beiden Medien folgende Voraussetzungen erfiillen:

e Das Medium muss dieelektrisch isotrop sein.
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e Das Medium darf nicht verlustbehaftet sein.
e Das Medium darf nicht magnetisch sein.

Wenn diese Voraussetzungen erfiillt sind und der Einfallswinkel 8; gleich dem Ausfallwin-
kel 65 ist und der Brechungswinkel und der Einfallswinkel dem Snellius Brechungsgesetz
folgen [Sal08]

nq Sil’l(¢91> = N2 Sil’l(@g), (310)
fallen die Wellenfronten an der Grenzfliche zusammen (vgl. Abbildung [3.2)).

3.2.1 Jones-Vektoren und Jones-Matrix

Fiir so eine Welle, wie im letzten Kapitel beschrieben, lassen sich die Amplituden durch
die nachfolgenden Jones-Vektoren beschreiben |Azz77].

- [E, - [E, E,
Jl — |:E 71:| JQ — |:E 72:| Jg |:E 3:| (311)

y,1 y,2 y,3

Dabei lassen sich die Beziehungen zwischen jl und J; sowie zwischen jl und JE durch
sogenannte 2 X 2-Jones-Matrizen ausdriicken. Diese Matrizen werden mit t und r fiir
Transmission und Reflexion der Welle bezeichnet. Es gilt folgende Beziehung

Jy =1t J; (3.12)
Jy=r-J. (3.13)

Die Elemente der Matrizen konnen durch die Stetigkeitsbedinungen an der Grenzflache,
wie sie in der elektromagnetischen Theorie beschrieben werden, gefunden werden. In der
Theorie wird gefordert, dass die Normalkomponenten von D und B und die Tangenti-
alkomponenten von E und H an der Grenzfliiche der beiden Medien stetig sein miissen
[Jac02].

Es kann gezeigt werden, dass eine s-polarisierte und eine p-polarisierte Teilwelle diese
Stetigkeitsbedingung unabhéngig voneinander erfiillen. Sie werden daher auch Normalm-
oden des Systems genannt.

Daraus folgt, dass die beiden Matrizen t und r Diagonalmatrizen sind und sich schreiben
lassen als

t— {’50 ﬂ (3.14)
r= [Tg 72,] . (3.15)

Dabei gilt weitergehend
E:E,Q = tx : Ex,l Ey,Q = ty : Ey,l (316)
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Ez,3 =Ty Ez,l Ey,3 =Ty Ey,l- (317)

Die Transmissionskoeffizienten ¢, und ¢, sowie die Reflexionskoeffizienten r, und r,
sind dabei im Allgemeinen komplex. Sie lassen sich mit Hilfe der Stetigkeitsbedingung
ausrechnen zu [Azz77]

ng cos(0y) — nq cos(6s)

p— = .1
»=Ta ny cos(61) + nq cos(f2) (3.18)

cos(6;)
ty=t, = (1+ rp)COS(H; (3.19)
ny cos(01) — ng cos(6s)
pu— = .2
s =Ty ny cos(61) + ng cos(f2) (3:20)
ty=t, =1+, (3.21)

Diese Gleichung sind auch als Fresnelgleichungen bekannt und die Koeffizienten werden
dementsprechend auch als Fresnelkoeffizienten bezeichnet.
Den Winkel 05, der benotigt wird, um die Koeffizienten zu bestimmen, erhilt man mit
dem bekannten Einfallswinkel und den beiden Brechungsindizes n; und ns; aus dem
Snellius Brechungsgesetz.

cos(0a) = /1 — sin2(fa) = \/1 - (Z—;)QsinQ(él) (3.22)

Da die Fresnelkoeffizienten im Allgemeinen, wie bereits weiter oben beschrieben, kom-
plex sein konnen, lassen sich die Koeffizienten als Produkt aus Amplitude und Phasen-
term schreiben.

rp = |rpl - € (3.23)
re = |ry|- € (3.24)

3.3 Schichtdickenbestimmung mit
Reflexionsellipsometrie

Die Schichtdickenbestimmung soll examplarisch an einem 3-Schichtsystem gezeigt wer-
den, da auch in dem Fall der Ellipsometrie an der kondensierten Kryptonquelle ein
3-Schichtsystem vorliegt. Das 3-Schichtsystem besteht aus Vakuum (0), einem diinnen
endlichen Film (1) und einem Substrat (2), die als homogene und optische isotrope Me-
dien angenommen werden. Die Medien besitzen jeweils einen komplexen Brechungsindex
No, N1, Ny (vgl. Abbildung [3.3)).

Um die Dicke d des Films zu bestimmen, misst man die Polarisationsdnderung, die durch
Vielstrahlinterferenz in Abhingigkeit der Dicke entsteht. Die Anderung der Polarisation
ist in der Phasendifferenz der reflektierten Strahlen begriindet.
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ambient (0)

film(1)  d
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Abbildung 3.3: Reflexion und Transmission einer ebenen Welle an einem 3-
Schicht-System. Eingezeichnete Parameter sind die Filmdicke d, der
Einfallswinkel ¢g, der Brechungswinkel ¢, fiir die Ausbreitung im Film,
sowie der Brechungswinkel ¢, fiir die Ausbreitung im Substrat, die Phase
0 und die komplexen Fresnelkoeffizienten fiir die Reflexion und Transmis-
sion 791, 10, 12, to1, t10- Abbildung aus [Azz77].

Trifft eine ebene Welle mit der Amplitude Ey unter dem Winkel &, auf eine Grenzfla-
che (01) zwischen zwei homogene und optisch isotrope Medien, wird ein Teilstrahl mit
dem Reflexionskoeffizienten r(; reflektiert und der iibrige Teil mit dem Transmissionsko-
effizienten ty; unter dem Brechungswinkel ®; transmittiert. Fiir diesen Brechungswinkel
gilt

o, = arctan(%) sin(®y). (3.25)
Ny

Dieser transmittierte Strahl durchléuft die oben beschriebene Prozedur an der Grenz-
fliche (12) zwischen dem Medium und Substrat erneut. Auch hier wird eine Teilwelle
transmittiert, was im Fall des Substrats mit der Absorption des Strahls gleichzusetzen
ist. Der reflektierte Strahl besitzt die Amplitude Egtgir12. Dieser reflektierte Strahl wird
erneut an der Grenzfliche (01) teilweise reflektiert und teilweise transmittiert. Dieser
transmittierte Teilstrahl besitzt eine Amplitude von Eytg1712t01 und iiberlagert sich mit
dem ersten reflektierten Strahl, dabei besitzen die beiden Strahlen eine Phasendifferenz
von J. Diese Phasendifferenz liegt an dem Gangunterschied der Welle im Vakuum (0) und
dem Film (1)(vgl. Abbildung[3.3). Diese Phasendifferenz wird durch einen Phasenfaktor
e~ beschrieben und hat einen optischen Gangunterschied von

As = 2N1l1 - Nol() (326)
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zur Folge. Dabei sind die Wegstrecken im Vakuum [y und im Film [; beschrieben durch

d
l _ —m—- -2
" cos(9) (3:27)
lo = 2dtan(®;)sin(Py)
(3.28)
= Qd%—; sin(®)
Damit ldsst sich der Gangunterschied schreiben als
As = 2dN; cos(Py) (3.29)
und die Anderung der Phasendifferenz als
0 = 2LdN, cos(Py)
. (3.30)

= Zd\/NE — N¢sin® (Do)

Aus der Konvention ergibt sich, dass der Phasenwinkel § nur dem halben Gangunter-
schied As entspricht. Dies wird im Phasenfaktor mit einem zusétzlichen Faktor von 2
beriicksichtigt.

Wenn man nun alle reflektierten Teilstrahlen, die das Medium wieder verlassen, zu-
sammennimmt, erhélt man fiir den gesamten komplexen Reflexionskoeffizienten fiir die
Amplituden

R = rg + tortiorize” ™ + t01t107“107’%26_i45 + 7501t107’%07“i1))2€_i66 T (3.31)

Dies ist eine unendliche geometrische Reihe fiir die man, falls |¢| < 1 gilt, folgende
N&herung annehmen kann

o n
S apd® = lim Y agd”
k=0

g 3.32)
= lim ay=4 : (3.
n—00 1—q

— _ao

1—q

In dieser Naherung ergibt sich fiir den komplexen Amplitudenreflexionskoeffizienten

tortiorize
R = —. 3.33
ot 1 —7yri2e™2 (3.33)
Mit folgender Beziehung aus [Azz77|
To1 = —T10 (3.34)

t01t10 =1- 7“[2)1
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kann dieser weiter vereinfacht werden zu

To1 + T12€_—i2(5
R = — 3.35
1 + T107”1267126 ( )

In der bisherigen Betrachtung geht man von einer ebenen Welle aus, da die Gleichun-
gen fiir sowohl eine p- als auch fiir eine s-polarisierte Welle giiltig sind. Schreibt man
die Beziehung fiir den Amplitudenreflexionskoeffizienten fiir p- und fiir s-polarisiertes
Wellen, auf haben sie diese Form

—i28
R, = Lup T 1imC (3.36)
1+ Tloprlgpefl
und s
R — To1s T T125€ (3.37)

1 4 rygsr126720°
Die komplexen Reflexionskoeffizienten lassen sich als Funktion der absoluten Amplitude
und der Phasenbeziehung schreiben

R, =|Ryle”"
Rs — |RS|€i6R5. (338)
Daraus wird deutlich, dass sich die gesamten Reflexionskoeffizienten fiir p- und s-polarisiertes
Licht voneinander unterscheiden, da die Fresnelkoeffizienten fiir die Transmission und
Reflexion fiir p- und s-polarisiertes Licht unterschiedlich definiert sind.

Im Experiment wird das Verhiltnis aus dem Polarisationsverhiltnis von einfallendem
und ausfallendem Lichtstrahl bestimmt
RP
P = &,

__ Trolptrigpe”

126

. 14710512520 (339)

1+rioprizpe =20 ro1strizse 20

und kann als komplexe Zahl

p = tan(0)e (3.40)
parametrisiert werden. Dabel ist
R
U = arctan( ;Rp;) (3.41)

die unterschiedliche Anderung der Amplitude fiir p- und s-polarisiertes Licht und

A =g, — bn, (3.42)

die unterschiedliche Phasenverschiebung.
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Abbildung 3.4: Schematischer Aufbau einer PCSA-Ellipsometrie. Die Anordnung
besteht aus einem Polarisator, einem Kompensator (eng. Compenzator,
A/4 Plattchen), dem optischen Substrat und einem Analysator (Polari-
sator zum Analysieren der Polarisation)

3.4 PCSA-Ellipsometrie

Die Bestimmung des komplexen Reflexionskoeffizienten p soll nun exemplarisch fiir
Nullellipsometrie in PCSA-Anordnung gezeigt werden, da diese Anordnung auch im
spéateren Experiment verwendet wird (vgl. Abbildung .

Bei der Nullellipsometrie wird ein Laserstrahl mit Hilfe eines Polarisators und eines
Kompensators (A/4-Pliattchen) so pripariert, dass er nach der Reflexion am Substrat
linear polarisiert ist und mit einem Analysator ausgeloscht werden werden kann.
Damit man nachvollziechen kann, wie sich die Polarisationszustdnde bei dem Durch-
gang durch die optischen Komponenten éndern, ist es iibersichtlicher, den Laserstrahl
als Jones-Vektor und die optischen Komponenten als Jones-Matrizen zu beschreiben
[Azz77].

Die optischen Komponenten werden als ideal angenommen. Die Jones-Matrizen in dem
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Koordinatensystem der optischen Komponenten lautet dann

Linearpolarisator: T7% = Kpp [(1) 8
Kompensator: T = K¢ {1 0] (3.43)
0 pc
V. 0
. zy | Vex
Substrat: Ty = [ 0 Ve?j .

Dabei sind die Basen die Eigenpolarisationszustinde der optischen Komponenten. Fiir

den Polarisator ist dies die Transmissions- und die Extinktionsachse, fiir den Kompen-
sator die schnelle (fast) und langsame (slow) Achse und fiir das Substrat als x-Achse
die Einfallsebene und als y-Achse die dazu senkrechte Ebene. Die in der Gleichung auf-
gefiihrten Konstanten Kpp und Ko beriicksichtigen die Phasenverschiebung und die
Amplitudenabschwichung bei der Transmission durch das optische Bauteil, welche fiir
beide Eigenzustdnde gleich ist. V., und V,, sind die zu den Eigenzustdnden gehorigen
Eigenwerte bei der Reflexion an dem Substrat.
Alle nacheinander durchlaufenden optischen Komponenten (vgl. Abbildung lassen
sich durch eine resultierende Matrix beschreiben. Dazu werden die einzelnen Matri-
zen miteinander multipliziert und jeweils mit der passenden Rotationsmatrix in das
Eigenpolarisations-Koordinatensystem der nachsten Komponente iiberfiihrt. Fiir das re-
sultierende detektierbare Signal ergibt sich nach [Azz77]

Lp = const. - | L|? (3.44)

mit
L= V. cos(A)[cos(C)cos(P — C) — pesin(C) sin(P — C)]

+Vey sin(A)[sin(C) cos(P — C) + pc cos(C) sin(P — C)]. (3.45)

Damit hingt das detektierte Signal von den genauen Positionen von P, C und A sowie
von pc des Kompensators und den komplexen Eigenwerten V., und V., des Substrats
ab

£D - £D(P7 07 A7 PC, ‘/e:m ‘/ey) (346)

Unter idealen Voraussetzungen sollte die Konfiguration von P, C und A fiir die mi-
nimale Intensitit am Detektor der Ausléschung des Lichts entsprechen. Dies bedeutet,
dass

Lp=0 (3.47)

ist und mit Gleichung folgt
L=0. (3.48)



3 Theoretische Grundlagen der Ellipsometrie 55

Damit und mit Gleichung lasst sich das Verhéltnis der Eigenwerte des optischen
Systems pg formulieren als

PS T Ve
_ tan(C)+pc tan(P—C) (349)
- tan(A) 1—pc tan?g) tan(P—C)

Da der Kompensator ein A/4-Plittchen mit einer festen Phasenverschiebung von §¢c =
—m /2 zwischen schneller und langsamer Achse ist, gilt fiir po

pe = Te - e = —i. (3.50)

Ist nun der Kompensator so montiert, dass seine schnelle Achse in einem Winkel von
+7/4 zur Einfallsebene steht, vereinfacht sich das komplexe Reflexionsverhéltnis zu

ps = Ftan(A) - eT2EF/D  fijy € = +7/4 (3.51)

Somit gibt es zwei Paare von (P, A) die das Licht ausloschen konnen, sowie die Paare
mit modulo 7

(PAU=@+QJ—A) (3.52)

3.4.1 Ellipsometrie mit festem Analysator und rotierendem
Kompensator

Im spéteren Aufbau an der CPS besteht keine Mdoglichkeit, den Strahl nach der Refle-
xion an dem HOPG in einer Wegstrecke, die den Strahl nicht zu weit aufweitet, wieder
aus der CPS zu fiihren. Auflerdem ist es sehr schwierig, den Analysator im Vakuum und
Magnetfeld zu drehen. Die Losung bestand darin, Ellipsometrie mit festem Analysator
und rotierbarem Kompensator zu betreiben [Baul2|. An der Theorie dndert diese Tat-
sache, dass nun der Analysator fixiert wird und der Kompensator gedreht wird, nichts.
Allerdings wird durch die Fixierung des Analysators der Intensitédtsverlauf bei der Va-
riation von Polarisator und Kompensator deutlich flacher. Wie spéter in Kapitel
gezeigt werden wird, fixiert man mit dem Analysator die Komponente, die den stirksten
Einfluss auf den Verlauf der Intensitdt hat. Dies hat zur Folge, dass die Bestimmung
des Minimums erschwert wird und somit auch die Techniken zu der Bestimmung dieses
Minimums iiberpriift werden miissen. Der Aufbau dieser Art von Ellipsometrie soll nun
im folgenden Kapitel erlautert werden.
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4.1 Der Ellipsometrieaufbau

Der Aufbau ist ein Nullellipsometrieaufbau in PCSA-Anordnung mit rotierbarem Kom-
pensator und festem Analysator wie er in Abschnitt beschrieben wurde und in
Abbildung [£.1] zu sehen ist.

rot. Kompensator
|

Laser + Polarisator 5 ”
M4 - Plattchen rot. Polarisator

Lochblende

Abbildung 4.1: Der Ellipsometrieaufbau wie er im IKP Miinster benutzt wird.
Er besteht aus einem HeNe Laser mit einer Wellenldnge von 543,5 nm,
einem Polarisator zur hoheren Giite der Polarisation des Laserstrahls,
einem A/4-Pléttchen, um den Laserstrahl zirkular zu polarisieren, ei-
ner Lochblende, um Reflexe aus dem Strahlengang zu filtern, sowie den
rotierbaren Polarisator und Kompensator, mit denen der Polarisations-
zustand des Lasers eingestellt wird. Auf der Abbildung nicht zu sehen
sind das HOPG-Substrat, der feste Analysator sowie der Detektor.

Als Lichtquelle dient ein HeNe-Laser mit einer Wellenldnge von 543,5 nm, welcher
mit einem nachstehenden Polarisator senkrecht zur optischen Bank polarisiert ist. Der
Laserstrahl wird durch ein A/4-Pliattchen zirkular polarisiert, damit er durch einen nach-
stehenden Polarisator in jede Richtung polarisiert werden kann. Mit Hilfe der Anordnung
aus rotierbarem Polarisator und Kompensator (\/4-Plidttchen) kann jede Konfiguration
von elliptisch polarisiertem Licht eingestellt werden. Dieses elliptisch polarisierte Licht
trifft auf das HOPG-Substrat (eine ausfiihrliche Beschreibung befindet sich im folgenden
Unterkapitel) an dem der Laserstrahl auf den Analysator reflektiert wird. Abgeschlos-
sen wird der Aufbau durch den Detektor, welcher aus einer Si-PIN Diode besteht. Der
Polarisator und Kompensator werden mit Hilfe von motorisierten Prazisionsdrehtischen
bewegt (Physik Instrumente M-60.DG [PIM60]), deren Position mit dem Computer an-
gefahren und ausgelesen werden konnen.
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4.1.1 Das HOPG-Substrat

Das Kernstiick des Ellipsometrieaufbaus ist das Highly Ordered Pyrolytic Graphite
(HOPG)-Substrat. Das HOPG-Substrat ist vorne auf einem Kaltkopf montiert (vgl.
Abbilding . Graphit besteht aus sich iiberlagernden Schichten, die aus Sechsecken
aufgebaut sind. Die Schichten werden durch die schwachen Van-de-Waals-Krifte zu-
sammengehalten. Dies hat zur Folge, dass sich der Kristall entlang dieser Ebenen sehr
leicht spalten lasst. Die einzelnen Schichten sind jeweils um ein halbes Sechseck ver-
setzt geschichtet (vgl. Abbildung, was zu einer Stabelfolge ABAB.. fiihrt. Die Achse
senkrecht zu den Ebenen wird auch c-Achse genannt. Die Gitterkonstante in der Ebe-
ne betriigt 2,46 A und ein Gitterabstand entlang der ¢-Achse von 3,354 A. Natiirlich

- outercold[j_ead

inner coldhead

.

Abbildung 4.2: Bild des HOPG-Substrat wie es in dem Aufbau in Miinster auf dem
Kaltkopf montiert ist. Weitergehend sind auch die beiden Stufen des
Kaltkopfes eingezeichnet.

vorkommende Graphitkristalle sind meist sehr klein, sodass man auf Polykristalle zu-
riickgreift. Dieser Polykristall ist atomar flach und besitzt eine Korngréfe von 3-10 mm
und einen Mosaikwinkel von 0,4° 40, 1° fiir die hochste Qualitét (SPI Typ SPI-1 [SPI]).
Der Mosaikwinkel gibt den Winkel zwischen den einzelnen c-Achsen der einzelnen Kri-
stalle untereinander an.

Graphit ist ein optisch anisotropes Medium, da es ein uniaxialer Kristall ist. Ein aniso-
tropes Medium kann durch einen sogenannten “Indexellipsoid” beschrieben werden.

S+5+5=1 (4.1)
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Mit dieser Beschreibung kénnen Eigenpolarisationszustinde und die damit verbundenen
Brechungsindizes bestimmt werden [Sal08]. Im Fall eines uniaxialen Kristalls ist n; =
ny = ng und nz = n,, sodass der Indexellipsoid ein Rotationsellisoid ist. Alternativ
kann der Graphitkristall auch als “isotrop gleiches® Medium beschrieben werden und
der anisotrope Ausdruck fiir ng wird mit dem Brechungsindex fiir die Reflexion an der
Oberflache gleichgesetzt [VoI89|. Fiir eine genauere Beschreibung dieser Ansidtze mochte
ich auf verweisen, in der diese Berechnungen ausfiihrlich gezeigt werden.
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Abbildung 4.3: Struktur von HOPG. Auf der Abbildung sind die aus Sechsecken
aufgebauten Graphen-Ebenen und der Versatz der einzelnen Ebenen zu
erkennen. Abbildung aus [Ost08].

4.2 Der Ablationsaufbau

Der Ablationslaser dient der Reinigung des Substrats. Er wird in Kombination mit ei-
nem in dem Substrathalter eingebauten Heizwiderstand betrieben, um die aufgefrorenen
Filme von dem HOPG-Substrat zu entfernen. Durch den Laserpuls werden die aufge-
frorenen Molekiile zu schnellen Bewegungen angeregt, so dass die Bindung mit dem
Substrat gelost wird.

Der Laser, der zur Ablation verwendet wird, ist in Abbildung[4.4] gezeigt. Er besteht aus
einem Q-switched gepulster Neodymium-doped Yttrium Aluminium Garnet (Nd:YAG)
Laser mit einer Wellenldnge von 1064 nm und einer Energie pro Puls von 360 mJ/Puls.
Die Pulslinge betriagt 5 ns. Der Laser ist von der Firma Quantel vom Typ Brilliant und
wurde bereits in [Botl2] spezifiziert.

Nach dem Lasermodul schliefst sich nahtlos das “second harmonic generator* (SHG)
Modul an. Es ist ein Frequenzverdoppler, der die Wellenldnge des Lasers auf 532 nm
halbiert. Dabei wird die Energie/Puls auf 180 mJ/Puls reduziert. Fiir weitere Informa-
tionen zu dem SHG-Modul verweise ich, wie bereits im vorangegangenen Bauteil, auf

[Bot12] sowie auf [Qua0§].
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Abbildung 4.4: Laserablationsaufbau bestehend aus einem gepulsten Nd:YAG Laser
(a) mit einem second harmonics generator Modul (b) und einem Glan
Laser Polarisator (c). Anschlieflend wird der Laser durch motorisierte
Spiegel(d) auf das Substrat geleitet und mit einem Homogenisierer auf-
zuweiten (nicht abgebildet). Abbildung aus [Bot12].

Der Glan-Laser-Polarisator (vgl. Abbildung teilt den Strahl in zwei Teilstrahlen,
den ordentlichen und den aufserordentlichen Strahl, auf. Die Energien der einzelnen
Strahlen ist dabei von dem Winkel des Polarisators zur optischen Achse abhingig.
Diese Aufspaltung erfolgt mit Hilfe eines Glan-Thompson Polarisators (doppelbrechen-
der Kristall)[Murll] und |Bot12]. Der Beamdump ist so montiert, dass der auferor-
dentliche Strahl in den Beamdump geleitet wird und nur der ordentliche Strahl den
Glan-Laser-Polarisator verlassen kann. Als Beamdump wird eine eloxierte Schraube ver-
wendet, die durch mehrfache Reflexion des Strahls diesen defokussiert. Durch die Spitze
an der Schraube wird sichergestellt, dass der Strahl den Beamdump nicht wieder ver-
lassen kann. Fiir die Spezifizierung des Glan Laser Polarisators und des Beamdumps
verweise ich auf |[Bot12].

Die Laserspiegel dienten bei dem vorangegangenen Aufbau zur Bewegung des Laser-
strahls tiber das Substrat und wurden mit einem LabVIEW Vi angesteuert (vgl. [Bot12]).
Im aktuellen Setup dienen die Spiegel nur noch der Ablenkung des Laserstrahls auf das
Substrat und werden aus diesem Grund hier nicht weiter behandelt.

Zwischen den Laserspiegeln und dem HOPG-Substrat wird nun ein Strahlhomogenesie-
rer aufgestellt, der den Laserstrahl auf einen Spot mit ca. 2 cm Durchmesser aufweitet,
so dass das gesamte Substrat getroffen wird, ohne den Laserstrahl verfahren zu miissen.
Dies hat zwei Vorteile gegeniiber der Rasterung des Substrats. Erstens muss der Strahl
nicht mehr bewegt werden, was den Aufbau vereinfacht, und zweitens wird die Energie
pro Puls auf eine grofere Flache verteilt, so dass das gesamte Substrat getroffen wird und
die Wahrscheinlichkeit der Rekondensierung auf dem Substrat verringert wird. Ebenso
sinkt auch die Gefahr, das Substrat mit einer zu hohen Leistung zu beschiddigen, da nun
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Abbildung 4.5: Glan Laser Polarisator mit Beamdump. Mit dem Glan-Laser-
Polarisator ldsst sich die Energie des Laserpulses einstellen. Dies ge-
schieht iiber den eingestellten Winkel des Polarisators. Der Strahl wird
in einen ordentlichen und aufierordentlichen Strahl aufgeteilt. Der aufier-
ordentliche Strahl wird dann in den Beamdump geleitet. Abbildung aus
[Bot12].

die volle Leistung des Lasers (181 mW /cm?) unter der Zerstorschwelle des Substrats (ca.
260 mW /cm? [Rei92]) liegt und somit auch bei einer Fehleinstellung das Substrat nicht
beschéidigt wird.

4.3 Analyse Software

4.3.1 LabVIEW-Programm zur interativen Minima-Suche

In dem Abschnitt wurde verdeutlicht, dass bei jeder Schichtdicke d die Intensitét,
die von den Einstellungen des Polarisators und des Kompensators abhéngig ist, ausge-
16scht werden kann. Diese Ausloschung der Intensitiat wird durch einen iterativen Prozess
bestimmt, bei dem die Stellung des Polarisators P und die des Kompensators C veran-
dert werden. In Abbildung ist der Intensitdtsverlauf um das Minimum dargestellt
und es ist zu erkennen, dass die Intensitdt von der Stellung des Polarisators und des
Kompensators abhéngig ist. Es ist aufserdem zu erkennen, dass der Intensitatsverlauf
um das Minimum nicht symmetrisch ist.

Um nun das absolute Minimum zu bestimmen, werden folgende Arbeitsschritte durch-
gefiihrt:

e Als erstes wird ein sehr grober Bereich abgerastert und der Intensitétsverlauf auf-
gezeichnet. Dies wird z.B. zuerst fiir den Polarisator durchgefiihrt und anschlieffend
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Abbildung 4.6: Intensitédtsverlauf einer Abrasterungsmessung von Polarisator P
und Kompensator C um das Minimum. Zu sehen ist der asymmetrische
und flache Verlauf um das Minimum fiir eine Schicht. Durch die Farbskala
ist die Intensitdt dargestellt. Diese wurde zur besseren Verdeutlichung
auf eine maximale Intensitdt von 500 in willkiirlicher Einheit begrenzt.
Bereiche mit einer héheren Intensitit werden weifs dargestellt.

fiir den Kompensator. Fiir die Rasterung des Kompensators wird in diesem Fall
der Polarisator in das zuvor gefundene Minimum gefahren. Dadurch kann man ein
relativ unprézises Minimum finden.

e Im zweiten Schritt wird nun iterativ der Rasterungsbereich immer weiter verklei-
nert und mit einer kleineren Schrittweite gerastert. Dabei werden der Polarisator
und Kompensator jeweils auf die Stellung des zuvor gefundenen Minimums gefah-
ren. Um dieses Minimum zu bestimmen, werden die jeweiligen Intensititsverlaufe
mit einer Parabel angefittet. Dieser Vorgang wird so hiufig wiederholt bis eine
der eingestellten Abbruchbedingungen erfiillt ist. Diese Abbruchbedingung ist ent-
weder die Konvergenz von den Werten P und C oder eine eingestellte Anzahl an
Iterationen (typischer Wert 12).

Diese Schritte werden automatisch durch ein LabVIEW Vi mit Namen “Elli.vi“ durch-
gefithrt. Dieses Programm wurde im Rahmen der Diplomarbeit von Anne Wegmann
geschrieben und soll an dieser Stelle nur schematisch dargestellt werden (vgl. Abbildung
4.7). Weitergehende Informationen zu dem “Elli.vi“ sind der Diplomarbeit zu

entnehmen.
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Abbildung 4.7: Schematische Darstellung des Elli.vi. Das Programm ist grob in
drei Abschnitte zu unterteilen (A, B und C), in denen jeweils entschieden
werden kann, ob dieser Schritt durchgefiihrt werden soll oder nicht. Im
ersten Abschnitt wird festgelegt, ob die Datenaufnahme an einem festen
Startpunkt (Pssart, Cstare) beginnen soll oder um den Punkt (0,0). Im
zweiten Abschnitt wird die Art des Fits festgelegt mit dem in diesem
Durchlauf das Minimum bestimmt werden soll. Ist der Bereich grofier als
90° so wird der Verlauf mit einem cos? angefittet, ist er < 90° wird der
Verlauf mit einer Parabel gefittet. Im letzten Abschnitt wird entschieden,
ob das gefundene Minimum als Startwert fiir den nichsten Durchlauf
iibergeben werden soll. Abbildung nach [Wegl0].

4.3.2 Scan-Methode

Das vorangegangene Programm “Elli.vi“ wurde fiir die Nullellpsometrie mit festem Kom-
pensator und rotierbarem Analysator geschrieben und lieferte fiir diesen Fall auch gute
Ergebnisse. Da aber im Fall der Ellipsometrie mit festem Analysator und rotierbarem
Kompensator der Minimumverlauf deutlich flacher ist, ist das Ergebnis des Fits nicht
mehr ausreichend und liefert fehlerhafte Datenpunkte.

Um die Datenaufnahme zu verbessern wurde eine neue Methode in die Datenaufnahme
implementiert, die als Scan-Methode bezeichnet wird.

Nachdem “Elli.vi“ ein Minimum bestimmt hat, wird ein Scan um dieses Minimum
durchgefiihrt, d.h., es wird ein vorgegebener Bereich (Fenster) in vorgegebenen Schrit-
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Abbildung 4.8: Ergebnis des Scans fiir eine Schicht des Films aus Kr. Auf dem
oberen linken Bild sieht man die aufgenommenen Daten fiir eine Schicht
im Bereich minimale Intensitdt + 60. Auf dem oberen rechten Bild den
Fit an die Datenpunkte. Die Fitfunktion ist ein 2d-Ellipsoid, der um den
Winkel 6 gedreht ist. Unten links sieht man das gefundene Minimum
mit den Fehlerbalken. Die gepunktete Ellipse ist die Fehlerellipse mit
der Korrelation von P und C. Auf dem unteren rechten Bild ist das Mi-
nimum in die P und A Koordinaten transformiert worden. Um die Fehler
richtig zu transformieren, werden die einzelnen Punkte der Fehlerellipse
transformiert und im neuen Koordinatensystem gefittet. Abbildung aus
|[Baul2].

ten (Schrittweite) abgerastert und jeweils die Intensitét an dieser Stelle (bzw. ein Mit-
telwert aus mehreren Messungen, die durch eine Rate (typischer Wert: Mittlung iiber
100 Messungen bei einer Samplerate von 1000 Messungen/s) eingestellt werden kann)
aufgenommen. Dabei wird jeweils ein Quadrat abgerastert, d.h., das Fenster ist fiir den
Polarisator und den Kompensator gleich grof. Es wird dabei zeilenweise gerastert, was
bedeutet, dass erst der Polarisator festgehalten wird bis alle Schritte des Kompensators
aufgenommen wurden und dann der Polarisator um einen Schritt verfahren wird, bevor
der Kompensator erneut alle Schritte durchlduft. Das Ergebnis eines solchen Scans ist
in Abbildung zu sehen.
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Die aufgenommenen Datenpunkte werden dann mit Hilfe eines “ROOT- Skripts“[] mit
einem in die PC-Ebene gedrehten elliptischen Paraboloiden angefittet. Das so gefundene
Minimum in PC-Koordinaten muss anschliefend noch in die PA-Ebene transformiert
werden. Damit auch die Korrelation der Fehler beriicksichtigt werden, werden die Fehler
nicht einfach in die neue Darstellung iibernommen, sondern es wird um das gefundene
Minimum in der PC-Ebene eine Fehlerellipse konstruiert und diese wird dann Punkt fiir
Punkt in die PA-Ebene transformiert, sodass auch die Korrelation der Fehler durch die
Transformation erhalten bleibt. Die Umrechnung des Minimums in die PA-Ebene ist
notwendig, da das nachfolgende Fitprogramm zur Bestimmung der optischen Parame-
ter eine Analyse in der PA-Ebene durchfiihrt. Die Umrechnung erfolgt nach folgenden
Relationen:

e Fiir die Umrechung aus dem LabVIEW-Koordinatensystem in das theoretische
Koordinatensystem gilt

Pth =90 — PLV (42)
und

Cy, =180 — Cpy (4.3)

mit den Indizes th = theoretisch und LV = LabVIEW. Der Kompensator ist um
90° verdreht in die Halterung eingebaut, so dass der Wert mit zusétzlichen 90°
addiert werden muss.

e fiir die Umrechung aus der PC-Ebene in die relative PA-Ebene gilt

A = arctan(|p|) (4.4)
und

5_Rlp)

P==7- (4.5)
mit

tan(C) — i - tan(P — C)

p=—tan(A) - 1+i-tan(C) - tan(P — C)’

(4.6)

Die Scan-Methode wurde zusammen mit Stephan Bauer entwickelt und wird im Rahmen
seiner Doktorarbeit in allen Einzelheiten erklart. Die genau Erkldrung der Fitalgorith-
mus und eine detaillierte Darstellung dieser Scan-Methode ist [Baul2| und [Baul3| zu
entnehmen.

'ROOT ist ein am CERN entwickeltes Datenanalyse-Programm (http:\ \root.cern.ch)



4 Experimenteller Aufbau der Ellipsometrie 67

4.3.3 Fitten der Datenpunkte

Mit dem Programm elli.cpp wird ein Fit an die Datenpunkte gelegt. Diese Fitkurve ist
von den optischen Parametern Einfallswinkel o , Brechungsindex des Films Ny = nq+ik;
und dem Brechungsindex des Substrats N, abhéngig. Das Programm erzeugt in einem
fiir jeden Parameter vorgegebenen Intervall eine theoretische Ellipsometriekurve in 1 A
Schritten und vergleicht fiir jeden Parametersatz den Abstand der theoretischen Kurve
zu den Messpunkten. Die Kurve mit dem geringsten Abstand wird als bester Fit von dem
Programm zuriickgegeben (vgl Abbildung[4.9). Die theoretische Kurve wird nach Formel
3.49 und nach Formel 3.51] bestimmt. Die Summe der Abweichung zu den Datenpunkten
ist gegeben durch:

!

n P )2 A A2 . ) A
Z X¢2 _ ( P Pz,fzt) + (Az Az,fzt) _ 95 (Pz -Pz,fzt)(Az Az,fzt) 1 (47)
=0

D) 2 pi _ ~
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Abbildung 4.9: Beispiel fiir den Fit an eine Datenreihe. Gezeigt sind die relativen
Winkel (A — Ay, P — P,), die aus der Umrechnung der PC-Werte folgen.
Die schwarze Linie ist der Fit an die Datenpunkte, der mit “elli.cpp® er-
zeugt wurde. In dem Fit wurden die Parameter ny, ny und ko bestimmt.
Die dazugehorige Filmdicke ist an verschiedenen Stellen der Datenkurve
markiert und wéchst mit dem Uhrzeigersinn an. Die Fehler der Daten-
punkte sind zur besseren Ansicht mit einem Faktor von 20 multipliziert
worden. Der zweite Plot zeigt den Datenpunkt 7 mit der ein und zwei
Sigma Fehlerellipse (rot) und der 1.67 o Fehlerellipse (schwarz gepunk-
tet), die sich mit der Fitkurve (schwarze Punkte) schneidet. Der Abstand
der Punkte der Fitkurve betrsigt 1 A. Abbilldung aus [Baul2).



5 Nullellipsometrie von stabilem Kr
bei festem Analysator



70 5 Nullellipsometrie von stabilem Kr bei festem Analysator

5.1 Ausgangssituation

Die Ausgangssituation vor der Bestimmung von Korrekturen ist in Abbildung[5.1]gezeigt.
Bei den Messwerten féllt auf den ersten Blick auf, dass der Fit die Messung nicht sehr
gut beschreibt. Dies wird ebenso deutlich, wenn man das x? = 96, 73 des Fits betrachtet.
Vernachléssigt man aber erst einmal den Fit und betrachtet nur die Messwerte, kann
man erkennen, dass die Messwerte in sich nicht sehr konsistent sind. Es scheint so, als
wiirden die Messwerte schwanken. Diese Beobachtung war der Grund, die in Kapitel
vorgestellte Scan-Methode zur Bestimmung der Datenpunkte zu implementieren.
Weitergehend wird deutlich, dass die Fehlerbalken unterschiedlich grof sind aber nicht
in einer Korrelation zum Messverlauf stehen. Auch dies konnte mit der Scan-Methode
verbessert werden.

Vergleicht man die Datenpunkte mit dem Fit werden folgende Unstimmigkeiten deutlich:

e Die Messwertkurve scheint zur Fitkurve verkippt bzw. verdreht. Dies wird deut-
lich, wenn man den Anfang und das Ende des Verlaufs vergleicht. Am Anfang (im
Bereich —30° bis 0° im Polarisator) sind die Messwerte eher oberhalb der Fitkur-
ve und am Ende (im Bereich 0° bis 40° im Polarisator) ausschlieflich unterhalb
der Fitkurve. Es wird vermutet, dass diese Drehung der Ellipse an den optischen
Komponenten liegt und soll deshalb in Kapitel untersucht werden.

e Die bestimmten Fitparameter erscheinen physikalisch als nicht sehr sinnvoll. Der
bestimmte Brechungsindex von HOPG Ny = ny + iky = 2,939 — 1,597¢ stimmt
lediglich im Imaginérteil mit der Literatur iiberein (Literatur ny = 2,15 — 2,73
und ky = —1,94 — —1,40 [Gre69|, [Jel07], [Taf65], [Ber70] und [Erg67]) und der
Brechungsindex von Krypton ny = 1,420 (Literatur 1,375 [Sin80] bzw. bei Ellipso-
metrie 1,28 [Kru59]7) weicht ebenfalls von der Literatur ab. Als letzter Parameter
bleibt der Einfallswinkel @ = 61,651. Dieser Wert ist schwer einzuordnen, da der
Einfallswinkel nicht genau bekannt ist. Daher wird der Einfallswinkel in Kapitel
bestimmt. Da der Einfallswinkel o und der Brechungsindex n; sehr stark mit-
einander korreliert sind, soll der bestimmte Einfallswinkel nicht mehr als freier
Parameter in dem Fit beriicksichtigt werden. Damit kann die Korrelation etwas
aufgehoben werden und die Freiheitsgrade des Systems eingeschrinkt werden. Der
Brechungsindex des Kryptons weist darauf hin, dass das ausgefrorene Gas nicht
ausschlieklich aus Krypton besteht. Daher wird in Kapitel der Einfluss von
Restgas auf die Messwerte iiberpriift.

e Bei einigen Messung spiralisiert die Messkurve mit zunehmender Schichtdicke nach
innen. Dieses Verhalten kann nicht mit einem Imaginédrteil im Brechungsindex

!An dieser Stelle sind zwei Literaturwerte angegeben, da der Brechungsindex von Krypton 1.375 be-
tragt, aber der Brechungsindex sehr stark von der Filmpriparation abhéngig ist. Der zweite Lite-
raturwert [Kru59| bezieht sich auf einen Wert, der mit der gleichen Messmethode und &hnlichen
Bedingungen bestimmt wurde.
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Abbildung 5.1: Messung vom 27.09.11 ohne Einarbeitungen von Korrekturen. Die
Messung verdeutlicht die Ausgangssituation vor den Korrekturen. Als
Fitparameter wurde ein Einfallswinkel o = 61,651°, ein Brechungsindex
von Krypton n; = 1,420 und ein Brechungsindex von HOPG N, =
ng + iky = 2,939 — 1,597 bestimmt.

kompensiert werden, da ein nach innen Spiralisieren nur durch ein positives k;
beschrieben wird. Ein positives k; bedeutet aber physikalisch eine Verstirkung der
Intensitat, was nur bei optisch aktiven Medien vorkommt, und ein solches Verhalten
bei Krypton nicht vorliegt. Deshalb muss die Erklarung dieses Verhaltens ebenfalls
an dem Restgas liegen, da auch eine Abhéngigkeit von der Schichtdicke vorliegt.

Die oben genannten Aspekte zur Optimierung der Ellipsometrie werden in den fol-
genden Kapiteln untersucht. Weitergehend werden auch die Startwerte und der damit
verbundene Brechungsindex von HOPG untersucht sowie verschiedene Methoden zur
Reinigung des Substrats. Das Ziel dieses Kapitels ist es, die einzelnen Optimierungen
deutlich zu machen und die Auswirkungen auf die Messwerte aufzuzeigen.

5.2 Bestimmung der theoretischen Startwerte

Um die Startwerte direkt analysieren zu koénnen, wurde ein “MATHLAB“-Skript ge-
schrieben, welches aus den Startwerten den Brechungsindex fiir das “blanke” Substrat
berechnet. Der Brechungsindex setzt sich zusammen aus einem Realteil ny und einem
Imaginarteil ks, so dass fiir den Brechungsindex gilt Ny = ny + tks. Die 2 als Index hat
den historischen Hintergrund, dass das Substrat in einem 3-Schichtsystem, wie es hier
betrachtet wird, als unterste Schicht angenommen wird.
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Der Brechungsindex wird nach folgender Formel nach [Krub9| wie folgt berechnet:

4. p-sin(a)?
Ny = ng + tky = tan(«) - \/1 - %111)(;1) (5.1)
Nach und mit po = —1i ist
— pP—
b= — tan(A) - tan(C') — i tan( ) (5.9)

1 +itan(C) - tan(P — C)’

Die Eingabeparameter in dieses Skript sind die Winkel fiir den Polarisator und den

Kompensator im LabVIEW-Koordinatensystem. Diese werden dann in das radiale theo-
retische Koordinatensystem umgerechnet. Weitere Eingabeparameter sind der Einfalls-
winkel und der Winkel des festen Analysators im theoretischen Koordinatensystem. Als
Antwort auf diese Eingabeparameter gibt das Programm den Brechungsindex des Sub-
strats zuriick.
Im folgenden wurde untersucht, welche Einfliisse der Polarisator, Kompensator und der
Analysator auf den Brechungsindex des Substrats haben. Dabei wurden immer zwei
Parameter gegeneinander geplottet und der dritte Parameter wurde festgehalten. Die
Firbung der Fliche entspricht der Anderung des Brechungsindex.

Die Aussage, die sich nach der Analyse der Graphen treffen lasst, ist, dass die Werte
von ny und ko unterschiedlich stark von den Winkeln des Polarisators, Kompensators
und Analysators abhingen. In den Abbildungen und ist zu erkennen, dass eine
kleine Anderung im Analysator bereits eine sehr grofe Anderung in den Werten n, und
ko bewirkt. Diese Anderung ist periodisch und erscheint nur auf den gewihlten Aus-
schnitten so, als wiirde der ny und ky Wert mit steigendem A Wert sinken. An einer
anderen Stelle kann dieses Verhalten auch umgekehrt sein.

Die zweitgrofte Auswirkung auf die Startwerte hat der Polarisatorwert P. Seine Aus-
wirkung scheint im Vergleich zum Analysatorwert A deutlich geringer zu sein (vgl. Ab-
bildung [7.3), aber im Gegensatz zum Kompensatorwert C deutlich groRer als selbiger.
Wie in dem Graphen zu erkennen ist, verhalten sich die P und C Werte fiir den
no Wert asymmetrisch, d.h., mit steigendem P Wert und fallendem C Wert steigt der
no Wert. Fiir den ky, Wert allerdings verhilt sich die Anderung in P und C wiederum
symmetrisch, d.h., der ko Wert steigt mit steigendem P und C Wert.

Die geringste Auswirkung auf den Brechungsindex des Substrats N, hat der Wert fiir
den Kompensator C. Diese Tatsache ist auch der Grund fiir die nicht mehr ausreichen-
de Genauigkeit des Elli.vi (vgl. Kapitel . Dadurch, dass die grofte Anderung in
den Werten fiir den Analysator bestimmt wurde und nun dieses Bauteil festgehalten
wird, bewirkt eine deutliche Abflachung des Minimaverlaufs, so dass die Fitgenauigkeit
des LabVIEW-Algorithmus nicht mehr ausreichend ist. Als weiterer Schluss ergibt sich,
dass die Bestimmung des festen Analysatorwinkels sehr entscheidend fiir die Ergebnisse
der Ellipsometrie sind.
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Compensator vs Polarisator vs n2 with fix Analysator = 30 deg
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Abbildung 5.2: Verdnderung des Brechungsindex in der PC-Ebene. Es ist zu er-
kennen, dass fiir no mit steigendem P der Wert grofer wird und mit stei-
gendem C kleiner wird. Der ky Wert steigt mit P und C. In beiden Féllen
ist die Auswirkung des Polarisators stiarker als die des Kompensators.

5.3 Verkippung der optischen Komponenten

Eine weitere mogliche Fehlerquelle ist eine Verkippung der optischen Komponenten. Da-
her wurden alle optischen Komponenten neu in dem Strahlengang justiert und die Aus-
lese der Positionen der Drehtische mit der tatséchlichen Stellung iiberpriift. Auch wurde
der Einfallswinkel des Laserstrahls zur Substratnormalen bestimmt, um den Winkel fiir
den Fit festzuhalten und so die Freiheitsgrade des Systems zu verringern.

5.3.1 Einfallswinkel

Der Einfallswinkel zwischen einfallendem Ellipsometrielaser und der Substratnormalen
wurde mit Hilfe folgendem Aufbaus bestimmt. Es wurde ein Aluminiumblech auf einem
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——_ Spiegel
zu Reflexion des
Ellipsommetrielasers

Lécher fiir den Normalenlaser

300 mm

T~ Halterung fur die optische Bank

Abbildung 5.3: CAD-Zeichnung der Hilfsaparatur fiir die Bestimmung des Ein-
fallwinkels Es wurde ein 50 cm langes und 15 c¢cm hohes Blech (rot)
im 90° Winkel zur optischen Bank befestigt. Auf der Befestigungsseite
wurde ein kleines blankes Blech (blau) montiert, von dem der Ellipso-
metrielaser zuriick reflektiert wird. Das grofe Blech wurde so préipariert,
dass auf der oberen Seite zwei Locher im Abstand [ von (300 £ 1)mm
angebracht wurden.

Halter befestigt, so dass das Blech in 90° zum einfallenden Ellipsometrielaser steht. In das
Blech wurden zwei Locher im Abstand [ von (3004 1)mm gebohrt. Es wurde ein zweiter
Laser so justiert, dass er von vorne auf das Substrat strahlt und sein reflektierter Strahl
zuriick in den Laser féllt. Dieser Laser wird im folgenden als Normalenlaser bezeichnet,
da sein Strahl die Substratnormalen darstellt. Auf der Halterung des Blechs wurde ein
zweites kleineres Blech montiert, welches als Spiegelt fungiert. Mit diesem kleineren
Blech wurde sichergestellt, dass die Halterung fiir das grofe Blech im 90° Winkel zum
einfallenden Ellipsometrielaser steht (vgl. Abbildung [5.3)).

Das grofe Blech mit den zwei Lochern wurde so auf der optischen Bank positioniert,
dass der Normalenlaser durch das 1. Loch des Blechs fillt. Diese Position wurde auf der
optischen Bank markiert. Dann wurde das Blech so verschoben, dass der Normalenlaser
durch das 2. Loch des Blechs fillt. Diese Position wurde auch markiert und der Abstand
zwischen den beiden Positionen bestimmt As (vgl. Abbildung [5.4)).

Mit der Information von dem Abstand der beiden Positionen As und dem Abstand der
Locher [ kann der Einfallswinkel mit folgender Formel bestimmt werden:

l
a = arctan (A_s> (5.3)

Mit diesem Aufbau und der Formel B.3] wurden die Abstinde As und Einfallswinkel
« bestimmt, die in Tabelle [5.1] aufgelistet sind.
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Substrat
a
1. Loch
As |4
2. Loch
Abstand
Locher

Normalenlaser
Ellipsometrielaser

Abbildung 5.4: Schematische Zeichnung der Winkelmessung. Das Blech wurde so
bewegt, dass ein Laser (Normalenlaser), der so justiert war, dass der
vom Substrat reflektierte Strahl wieder in den Laser fillt, erst durch das
vordere und dann durch das hintere Loch einstrahlt. Der Abstand dieser
zwei Positionen wurde auf der optischen Bank markiert und gemessen.

’ Substrat \ As \ Einfallswinkel \ Anmerkung ‘

Dieses Substrat wurde fiir
HOPG Substrat 1 | 174,0 mm | 59,81° + 0, 1° | alle Messungen bis zum
13.04.2012 verwendet

Dieses Substrat wurde fiir
HOPG Substrat 2 | 165,5 mm | 61,19+ 0,1° | alle Messungen ab dem
29.06.2012 verwendet

Tabelle 5.1: Tabelle der bestimmten Einfallswinkel zwischen Ellipsometrielaser und
Substratnormalen
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5.3.2 Polarisator und Kompensator

Es wurde iiberpriift, ob der feste Polarisator, der rotierbare Polarisator und der rotier-
bare Kompensator korrekt in ihren Halterungen eingebaut sind. Als erstes wurden die
beiden Polarisatoren iiberpriift. Dazu wurde das Minimum der Intensitit bei verschiede-
nen Ausrichtungen fiir die Polarisatoren bestimmt. Fiir die erste Messung wurden beide
Polarisatoren sowie bei einer Ellipsometriemessung ausgerichtet. Fiir die zweite Messung
wurde der rotierbare Polarisator um 180° zur optischen Achse verdreht. Die Minima wur-
de jeweils mit einem Parabelfit bestimmt. Als Messwerte wurden aufgenommen:

Messung | beide normal (Pgy) | rot. Pol. 180° (Pig)
Messung 1 85,80 85,78
Messung 2 85,80 85,76
Messung 3 85,72 85,72
Mittelwert 85,77 85,75
Fehler 0,05 0,03

Tabelle 5.2: Messwerte fiir die Uberpriifung der Polarisatoren. Die Fehler ergeben sich
aus der Standardabweichung der Messwerte.

Mit diesen Messungen kann nun iiberpriift werden, ob der feste Polarisator P; und
der rotierbare Polarisator P, einen Offset besitzen. Da der feste Polarisator so eingestellt
ist, dass seine Polarisationsachse auf 0° steht, muss der rotierbare Palarisator im 90°-
Winkel dazu stehen, um das Licht auszuléschen. Damit lassen sich folgende Gleichungen
formulieren:

Fiir den Fall der normalen Ausrichtung gilt:

90° = Pgy + AP, + AP, (5.4)
Fiir den Fall des gedrehten rotierbaren Polarisators gilt:
900 - P180 + APQ - APl (55)

Aus Gleichung und lassen sich nun durch Subtraktion und Addition der Glei-
chungen die beiden Offsets AP, und AP, bestimmen.
Aus der Subtraktion ergibt sich ein Offset AP; von 0,01° 4+ 0, 02° und aus der Addition
ein Offset AP, von 4,24° £+ 0, 08°.

Im néchsten Schritt wurde iiberpriift, ob der Kompensator einen Offset besitzt. Dazu
wurde der Kompensator zwischen die beiden gekreuzten Polarisatoren gestellt. Der zuvor
bestimmte Offset fiir den rotierbaren Polarisator wurde dabei bereits beriicksichtigt.
Dann wurde die Stellung fiir den Kompensator bestimmt, fiir die die Intensitat maximal
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wird. Wenn der Kompensator keinen Offset besitzt, sollte das Licht bei einer Stellung von
45° maximal zirkular polarisiert sein. Dieser Polarisationszustand liefert bei gekreuzten
linear Polarisatoren die héchste durchgelassene Intensitat, weil in diesem Fall der linear
Anteil des Lichts minimalisiert wird. Auch diese Messung wurde fiir beide Ausrichtungen
des Kompensators durchgefiihrt. Die normale Ausrichtung wird mit C'y und die um 180°
zur optischen Achse verdrehte Ausrichtung mit Cigy bezeichnet.

Messung Cx Cigo
Messung 1 | 40,99 | 41,02
Messung 2 | 40,95 | 40,68
Messung 3 | 40,99 | 40,97
Mittelwert | 40,98 | 40,89
Fehler 0,02 0,18

Tabelle 5.3: Messwerte fiir die Uberpriifung des Kompensators

Auch fiir diese Messung lassen sich wieder zwei Gleichungen formulieren. Fiir die
normale Ausrichtung gilt:
45° = Cy + AC — AP, (5.6)

Fiir die um 180° zur optischen Achse verdrehte Ausrichtung gilt:
45° = Chgo + AC + AP, (57)

Aus der Addition der Gleichungen [5.6 und [5.7] ergibt sich eine Offset AC' fiir den Kom-
pensator von 4, 1° 40, 2°.

5.3.3 Substrat und Kaltkopf

Um die Verkippung des Substrats zu vermessen wurde ein Aufbau, wie in Abbildung
gezeigt, benutzt. Mit der Messung kann aus der Wegstrecke As sowie dem Abstand
zwischen Laseroffnung und Substratoberfliche d der Verkippungswinkel o nach folgender
Formel bestimmt werden

tan(2s
a = %n(d). (5.8)

Als Messergebnisse wurde fiir den Abstand d eine Strecke von (80,0 & 0,1) cm aufge-
nommen. Fiir den Abstand As wurden folgende Ergebnisse, die in Tabelle zusam-
mengefasst sind, bestimmt. Mit der Formel wurde ein Winkel von 3,4° + 0, 21° fiir
die Verkippung des Substrats bestimmt.

Da der Ellipsometrielaser unter einem Winkel von ca. 60° auf das Substrat trifft, muss im
nédchsten Schritt untersucht werden, welche effektive Korrektur auf die einzelnen Kom-
ponenten angewendet werden muss, um die Verkippung zu kompensieren.
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™~ Substrathalter
T - mit HOPG-Substrat
yL 2} T i
X < T~ |
‘ Laser J_{ d = \ﬁ |

Abbildung 5.5: Schematische Zeichnung von der Messung der Substratverkip-
pung. Ein Laser wurde in der z-Ebene so ausgerichtet, dass er die Mitte
des Substrats trifft und dabei waagerecht in der z-Ebene liegt. Der reflek-
tierte Strahl wurde auf einem Papierblatt abgebildet und die Wegstrecke
As in der y-Ebene bestimmt. Die Strecke d gibt den Abstand zwischen
Laseroffnung und Substratoberfliche an.

Messung As a

Messung 1 | 9,2 cm | 3,3°
Messung 2 | 10,0 cm | 3,6°
Messung 3 | 9,7 cm | 3,5°
Mittelwert 3,4°
Fehler 0,21°

Tabelle 5.4: Messwerte fiir die Bestimmung der Verkippung des Substrats

Der Normalenvektor der Streuebene 7 wird durch die Rotation des Vektors —k =
(0,0, —1) um den Winkel o um die z-Achse und einer Kippung um den Winkel 6 kon-
struiert. Da die Rotationsmatrix eine einfache zweidimensionale Rotation in der zy- bzw.
yz- bzw. xz-Ebene sein soll, muss erst die Kipprotation um die y-Achse und dann die
a-Rotation um die x-Achse durchgefiihrt werden:

1 0 0 cos(f) 0 —sin(0) 0
n= |0 cos(a) —sin(a) |- 0 1 0 -1 0
0 sin(a) cos(a) sin(f) 0 cos(d) -1
um z-Achse um y:Achse —k
1 0 0 sin(6) sin(#)
=0 cos(a) —sin(a) | - 0 = | sin(«a)cos(f) (5.9)
0 sin(a) cos(a) — cos(0) — cos(a) cos(h)
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| Analysatorebene A
|
i

Substrat- 1180°-2a — Streuebene S
ebene Z | z
z
a
Photon- Normalenvektior n y
vektor A (x-Achse nach oben)
k=(00.1) Polarisatorebene P

Abbildung 5.6: Streuebene von oben. Eingezeichnet sind die Lage der Polarisatore-
bene P, der Substratebene Z und die Analysatorebene A. Dabei ist ein
Kippwinkel von 8 = 0° angenommen. Weitergehend ist der Normalen-
vektor der Streuebene 7 sowie der Photonenvektor & eingezeichnet. Der
Einfalls- und Ausfallswinkel sind mit « bezeichnet.

Fiir die Streuebene Z muss gelten 7- 77 = 0 (Ebenengleichung in Normalform) und
fiir die Streuebene, die durch den k-Vektor der Photonen und den Normalenvektor 7
aufgespannt wird, gilt:

. B 0 sin(#)
S:k=a-k+b-i=a|0]+0b| sin(a)cos(d) (5.10)
1 — cos(a) cos(h)

Anmerkung: Als Ursprung (0,0,0) wurde der Punkt auf dem Substrat definiert, der
von dem Laserstrahl getroffen wird. Damit konnen alle Bezugsebenen A, P, S und Z so
definiert werden, als wéren sie an diesem Punkt aufgehdngt, obwohl sie in der Realitét
einen Abstand zu diesem Punkt besitzen. Da das Interesse aber nur der Richtung der
Winkel bzw. den Schnittwinkeln gilt, kann der Abstand der Ebenen zueinander vernach-
lassigt werden.

Die weiteren Schritte werden nun nur fiir p-polarisiertes Licht betrachtet. Die Ergebnisse
sind aber nicht von der Polarisation des Lichts abhingig und somit allgemein giiltig.

Polarisationskorrekturwinkel fiir p-polarisiertes Licht vpp

P-polarisiertes Licht bedeutet physikalisch, dass der Winkel am Polarisator 0° betragt.
Dies ist gegeben, wenn die Schnittgrade der Streuebene S mit der Polarisatorebene P
wie folgt definiert ist: Die Streuebene S ist wie in Formel und die Polarisatorebene
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0
P:7k=0=7- (0] 2z=0 (5.11)
1
definiert.
Damit gilt fiir die Schnittgerade in der z-Komponente
S.NP,:a-1—b-cos(a)cos(f) =0 = a=0b-cos(a)cos(d) (5.12)
und somit fiir die gesamte Schnittgerade
0 sin(6) sin(6)
SNP:7=bcos(a)cos(d)- [0] +b-| sin(a)cos(d) | =b- | sin(a)cos(d) | (5.13)
1 — cos(a) cos(0) 0

Um nun den Polarisatorkorrekturwinkel ypp zu bestimmen, muss man die Beziehung

X

sin(a) cos(B)

Abbildung 5.7: Veranschaulichung des Polarisatorkorrekturwinkels vypp in der
yxz-Eben und der Beziehung zum Einfallswinkel o und Kippwinkel 6.

zwischen vpp und dem Einfallswinkel a sowie dem Korrekturwinkel 8 konstruieren. Diese
Konstruktion ist in Abbildung [5.7] dargestellt.
Aus dieser Konstruktion ergibt sich ein Polarisatorkorrekturwinkel von

B sin (6 B tan(0)
ypp = arctan Sn(a) cos(8) arctan ()’ (5.14)

Somit muss der Winkel des Polarisators und der des Kompensators um
tan ()

sin(«)

(5.15)

Ypp = — arctan

korrigiert werden.
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Analysatorkorrekturwinkel fiir p-polarisiertes Licht ~v4p

Der Normalenvektor 77, der Analysatorebene Z wird durch die Rotation des k-Vektors
um den Winkel —(180° — 2«) um die x-Achse konstruiert

1 0 0 0 0
n,= 10 cos(180° —2a) sin(180° —2a) | - [ 0| = [ sin(180° — 2«)
0 —sin(180° — 2a) cos(180° — 2a) 1 cos(180° — 2av)
0
=i, = | sin(2a) |. (5.16)
— cos(2a)

Damit wird die Analysatorebene in Normalform beschrieben durch

0
0=7-| sin(2a) (5.17)
— cos(2a)

Z i ren,

Am Analysator sind physikalisch 0° gegeben fiir die Schnittgrade der Streuebene S und
der Analysatorebene Z. Dabei sind die Streuebene S wie in Gleichung und die
Analysatorebene wie in Gleichung definiert.

Fiir die Schnittgrade gilt:

0 sin (@) 0
SNA:|a|0]+b]| sin(a)cos(f) | sin(2a) | =0 (5.18)
1 — cos(a) cos(0) — cos(2a)

Daraus lisst sich eine Beziehung zwischen a und b formulieren.
bsin(a) cos(8) sin(2ar) + (a — bcos(ar) cos(#))(— cos(2ar)) = 0

< b-[sin(a) sin(2a) cos(f) + cos(a) cos(2c)  cos(f)] = acos(2a)

2 sin(a) cos(a) cos? (o) —sin? ()

& beos(f) [2sin? () cos(a) + cos®(a) — cos(a) sin2(oz)l = acos(2a)

(-

cos3(a)+sin? (c:;cos(a):cos(a)

< beos(f) cos(a) = acos(2a)

bcos(6) =a (5.19)

Damit ldsst sich fiir die p-polarisierte Vektoren in der Analysatorebene schreiben

#:heos(@) = (o) 4o ?mw)(@
T coSs + sin( o cos
cos(2a) 1 — cos(a) cos(0)
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sin(6)
=} sin(a) cos(6) (5.20)

cos(6) (CCOOSS((;S) — cos(a))

Da die Analysatorebene in der zy/-Ebene liegt, muss zuerst die y’-Komponente bestimmt

| S .“y

Analysatorebene A
y!
Abbildung 5.8: Veranschaulichung des Analysatorkorrekturwinkels v4p. Ansicht

der zy-Eben von oben mit den waagerechten Komponenten und der ver-
kippten 3/-Achse

werden (vgl. Abbildung [5.8).

Y =P+ 22 = cos(e)\/ sin?(a) + [ cosa) _ Cos(a)r

cos(2a)

Mit den Beziehungen cos(a) cos(2a) = cos?(a) — cos(a) sin?(a)
und cos(a) = cos®(a) + cos(a) sin?(«) vereinfacht sich ' zu

 — cos(®) \/Sm2 " {zcos,(a) sinQ(oz)r:COS( 0 \/Sm2 o [Sin(2a) Sin@r

cos(2a) cos(2a)

sin?(2a) 1

y' = cos(f) sin(a)( /1 + cos?(20) = cos(0) sin(«) (5.21)

cos(2a)
Mit der 3'-Komponente lésst sich nun die Analysatorwinkelkorrektur v4p bestimmen.

—yap = arctan (yf) — arctan (ﬁg@ cos(2a)) — arctan (Zi?((s; cos(2a))
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(tan(@)
= Yap = —arctan | —
sin(a)
Damit sind die Korrekturen, die durch die Verkippung des Substrats nétig sind, fiir den
Polarisator, Kompensator und Analysator bestimmt und nur abhfngig vom Einfallswin-
kel des Lasers und dem Winkel der Substratverkippung.

cos(2a)) # Ypp (5.22)

5.3.4 Analysator

Um die Ausrichtung des Analysators zu iiberpriifen, wurde eine Anordnung wie in Ab-
bildung aufgebaut. Die Kombination aus Laser, festem linear Polarisator und \/4-
Pléattchen erzeugt einen zirkular polarisierten Strahl. Dieser kann durch den rotierbaren
Polarisator in jede beliebige Raumrichtung linear polarisiert werden. Der Analysator
ist in der Halterung des dufteren Kaltschildes eingebaut. Dieses Kaltschild ist aber um
180° verdreht auf dem Kaltkopf montiert und der Detektor ist auf der Innenseite des
Kaltschildes angebracht. Dies ist notig, um die gleiche Ausrichtung wie in dem Ellip-
sometriesetup zu gewdhrleisten ohne den Strahl iiber das Substrat zu reflektieren. Die
Montage des Kaltschildes und des Detektors sind in Abbildung dargestellt. Die

Lin Pol Lin Pol(rotierbar)

T @ Q @ &Dem

Analysator

Abbildung 5.9: Schematischer Aufbau zur Messung der Analysatorverkippung.
Es wurde eine Anordung von Laser, linear Polarisator (fest), \/4-
Pléttchen, linear Polarisator (rotierbar), Analysator und Detektor ver-
wendet. Der erste linear Polarisator und das \/4-Plattchen heben die Po-
larisation des Lasers auf, indem ein zirkular polarisiertes Strahl erzeugt
wird. Der rotierbare Polarisator kann eine Polarisation in jede Raum-
richtung erzeugen.

Messung wurde wie folgt durchgefiihrt. Es wurde ein Bereich um die vom Hersteller
angegebene Ausrichtung gescannt und jeweils die Intensitit zum Winkel des rotierbaren
linear Polarisators erfasst. Diese Daten wurden dann mit einer cos?-Funktion angefittet
und durch den Fit wurde das Minimum bestimmt (vgl. Abbildung [5.11]). Als Winkel
mit der geringsten Intensitit wurde ein Wert von —32,333° £ 0,006° bestimmt. Der
Fehler fiir den Winkel ergibt sich aus dem Fit. Nach Beriicksichtigung der Einbaula-
ge und des Offsets des Polarisators von 4,34° ergibt sich ein Analysatorwinkel A von
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Abbildung 5.10: Bild des Kaltschildes und des Detektors zur Bestimmung der
Analysatorverkippung. Links: Das Kaltschild wurde um 180° ver-
dreht auf den Kaltkopf montiert, um die Ausrichtung wie bei einer
Ellipsometriemessung zu erreichen ohne den Strahl iiber das Substrat
zu reflektieren. Rechts: Der Detektor (Si-PIN Diode) wurde auf der
Innenseite des Kaltschildes montiert.

(27,99 £ 0,01)° im theoretischen Koordinatensystem. Als Herstellerangabe wurde ein
Wert von 30° im theoretischen Koordinatensystem erwartet. Somit ergibt sich ein Offset
fiir den Analysator von 2,00° £ 0, 01°.
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Intensity vs Angle of Polarizator

. T
Mesurement +
Fit

Intensity in Au
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Abbildung 5.11: Plot von Polarisatorwinkel gegen die Intensitit mit Parabelfit.
Aufgetragen ist die Intensitdt in Au gegen den Winkel des Polarisators
in deg. Die Daten wurden mit einer Parabel angefittet. Als Minimum
wurde ein Winkel von —32,33° 4 0,01° bestimmt. Das x?2, des Fits
betrdgt 1,78 und der Fehler fiir den Winkel ergibt sich aus dem Fit.

5.4 Einfliisse von Restgas

Um den Einfluss von Restgas auf die Messung zu untersuchen, wurde eine Messung von
Krypton auf HOPG bei normalen Vakuumbedingungen und eine Messung mit einem
Leck in der Vakuumkammer Verglichenﬂ Die Restgasspektren, die vor dem Beginn des
Gaseinlasses aufgenommen wurden, sind in Abbildung zu sehen. Das rote Spek-
trum zeigt das Restgasspektrum unter normalen Bedingungen, d.h., bei einer dichten
Vakuumkammer und einem Druck von 1-107% mbar in der Kammer. Das blaue Spek-
trum zeigt das Restgasspektrum der Vakuumkammer mit einem Leck. In dem Spektrum
ist zu erkennen, dass der Anteil von Wasser HyO (Massenzahl 18) und Stickstoff Ny
(Massenzahl 28) deutlich angestiegen ist. Die genaue Verdnderung ist in Tabelle dar-
gestellt. Mit den Angaben der prozentualen Anteile der verschiedenen Stoffe aus Tabelle
lasst sich die Verunreinigung durch das Leck bestimmen. Da der prozentuale Anteil
von Stickstoff von 8% auf 18% angestiegen ist, aber der prozentuale Anteil von Sau-

2Fiir die Messung mit dem Leck in der Vakuumkammer wurde eine spitere Messung mit neu justierter
Optischenbank und frisch abgezogenem Substrat verwendet. Nach dem Umbau wurde festgestellt,
dass sich ein Leck in der Vakuumkammer befindet und die aufgenommenen Werte aus diesem Grund
von den erwarteten Werten abweichen.
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Abbildung 5.12: Restgasspektrum der CKrS. Das rote Spektrum zeigt das Restgas-
spektrum der CKrS bei normalen Bedingungen und das blaue Spektrum
zeigt das Restgasspektrum der CKrS mit einem Leck. Das Leck kann
durch den Anstieg des Stickstoff(28)-Sauerstoff (32)-Verhéltnis von 2:1
auf 4:1 als Luft identifiziert werden. Durch den Peakanstieg von Wasser
(18) ohne einen Anstieg von Argon (40) kann zusétzlich eine Verunrei-
nigung von Wasser nachgewiesen werden.

erstoff unverdndert bleibt, ist das Verhéltnis von Stickstoff zu Sauerstoff von 2:1 auf
4:1 angestiegen. Dieses Verhalten erwartet man genau dann, wenn Luft in die Kammer
eindringt [Inf07]. Das zweite Indiz fiir ein Leck ist der signifikante Anstieg von Wasser
von 4% auf 15% ohne einem gleichzeitigen Anstieg von Argon. Somit kann eindeutig
von einem Leck in der Vakuumkammer und nicht von einer anderweitig verursachten
Verschmutzung ausgegangen werden.

Die Messungen von Krypton auf HOPG bei normalen Bedingungen und bei einem Leck
in der Vakuumkammer sind in Abbildung dargestellt. Fir die beiden Messungen
ist anzufiigen, dass die Messung bei normalen Bedingungen iiber einen Zeitraum von
24 h aufgenommen wurde. Die Messung mit dem Leck in der Vakuumkammer wurde,
wegen einer Verdnderung in der Scan-Methode (kleine Schrittweite) iiber einen Zeitraum
von 3 Tagen aufgenommen, so dass sich der Einfluss des Restgases wegen der langeren
Messzeit noch verstérkt.

Es ist eindeutig zu erkennen, dass fiir die Messung mit dem Leck in der Vakuum-
kammer die Messkurve nach innen spiralisiert. Dies bedeutet, dass der Brechungsindex
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Molekiil Massenzahl | normale Bedingungen mit Leck
(Anteil in %) (Anteil in %)
Wasserstoff (Hs) 2 7 40
Wasser (H20) 18 4 15
Stickstoff (Ny) 28 8 18
Sauerstoff (Oy) 32 4 4
Argon (Ar) 40 ~ 0,2 ~ 0,2

Tabelle 5.5: Tabelle der hiufigsten Bestandteile des Restgasspektrums der CKrS sowie
deren Anteil am Gesamtrestgas fiir normale Bedingungen und fiir ein Leck
in der Vakuumkammer.

| Messung ISR
normale Bedingungen | 1,285 | 2,673 | -1,010 | 4,844
mit Leck 1,266 | 2,664 | -0,804 | 6,110

Tabelle 5.6: Tabelle der bestimmten Fitparameter fiir die Messungen zur Untersuchung
des Einflusses von Restgas auf die Messergebnisse. n; ist der Brechungsindex
von Krypton und Ny = ny + iks der Real- und Imaginéarteil des Brechungs-
index von HOPG. Es ist eine Anderung im Brechungsindex von Krypton zu
erkennen, der durch den hoheren Restgasanteil sowie der ldngeren Messzeit
verursacht wurde. Die Anderung der Werte fiir HOPG ist auf die Korrelation
der Parameter zuriickzufiihren.

des Films mit zunehmender Dicke abnimmt. Dies ist mit der Verunreinigung des Kryp-
tonfilms mit dem Restgas zu erkliren, da ein Einspiralisieren iiber die Fitparameter nur
durch die Verstirkung der Lichtintensitdt des einstrahlenden Lasers erklart werden kann.
Dies geschieht aber nur bei optisch aktiven Medien, die hier nicht vorliegen. In Tabelle
[5.6]sind die bestimmten Fitparameter fiir beide Messungen angegeben. Die Verdnderung
in dem Brechungsindex von HOPG kann mit der Korrelation der Fitparameter erklért
werden (vgl. Kapitel [5.2)).

Durch die aufgenommenen Messungen wird klar, dass insbesondere bei der Verdnderung
der Messzeit (von 2 h auf 3 Tagen) es dringend notwendig ist, dass das Restgasspek-
trum beobachtet und analysiert wird. Insgesamt lasst sich festhalten, dass ein sehr gutes
Vakuum notwendig ist, um verldssliche Parameter mit der Ellipsometrie zu bestimmen.
Andererseits konnte aber auch gezeigt werden, dass das fiir diese Messungen verwendete
Ellipsometriesetup sehr sensibel auf Verdnderungen im Film reagiert.
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Abbildung 5.13: Messungen bei normalen Bedingungen und mit Leck in der
Vakuumkammer. Die rote Messung zeigt die Messung bei norma-
len Vakuumbedingungen und die blaue Messung die Messung mit dem
Leck in der Vakuumkammer. Es ist zu erkennen, dass die Messung mit
dem Leck in der Vakuumkammer am Ende nach innen spiralisiert und
auch sonst stark von der anderen Messung abweicht, dies liegt aber
vorwiegend an dem verdnderten Einfallswinkel (von 59,81° auf 61,19°)
zwischen den Messungen. Der Einfallswinkel wurde verdndert, weil zwi-
schen den Messreihen die optische Bank neu justiert wurde.

5.5 Reinigung des Substrats

In diesem Kapitel sollen zwei unterschiedliche Reinigungsmethoden zum Entfernen des
aufgefrorenen Films untersucht und verglichen werden. Die beiden Methoden sind:

1. Heizen
Bei dieser Reinigungsmethode wird das komplette Substrat und der Substrathalter
fiir eine Zeit von 60 min auf eine Temperatur von 400 K geheizt. Durch die zuge-
fiihrte Warme verdampft das aufgefrorene Gas und kann mit den TMP abgepumpt
werden.

2. Heizen und Ablation
Bei dieser Reinigungsmethode wird das Substrat wie bei der Methode Heizen ge-
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heizt. Zusétzlich wird nach der Heizzeit das Substrat ablatiert. Die Ablation erfolgt
mit einer Leistung pro Fliche von 180 mW /cm? fiir eine Zeit von 2 min. Der Ablati-
onslaser wird dabei mit einer Rate von 10 Pulsen pro Sekunde und einer Pulslinge
von 5 ns betrieben. Die Energie pro Puls betragt 200 mJ.

In Abbildung sind jeweils eine Messung aus den Datenreihen “Heizen“rﬂ und “Hei-
zen und Ablation‘] zusammen geplotet worden.
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Abbildung 5.14: Vergleich der Reinigungsmethoden Heizen und Heizen und
Ablation. Die roten Datenpunkte zeigen die Messung bei der zur Vor-
bereitung des Substrats nur geheizt und die blauen Datenpunkte zeigen
die Messung bei der zur Vorbereitung geheizt und ablatiert wurde. Es
ist zu erkennen, dass die beiden Messungen im Rahmen der Fehler na-
hezu deckungsgleich sind.

Es ist zu erkennen, dass im Rahmen der Fehler die beiden Messungen nahezu deckungs-
gleich sind. Dies legt die Vermutung nahe, dass beide Reinigungsmethoden fiir die Prapa-
ration der Messung gleich sind. Vergleicht man aber nun den kompletten Datensatz einer
Messreihe miteinander, dies ist fiir die Messreihe “Heizen® in Abbildung[5.15| und fiir die
Messreihe “ Heizen und Ablation“ in Abbildung gezeigt, wird deutlich, dass fiir die
Messreihe “Heizen* die Datenpunkte im Bereich —18° im Polarisator mit jeder Messung

3Heizen bedeutet, dass fiir diese Messung zur Vorbereitung das Substrat ausschlieflich geheizt wurde.
4Heizen und Ablation bedeutet, dass fiir diese Messung zur Vorbereitung das Substrat erst geheizt
und dann ablatiert wurde.
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zu kleineren Polarisatorwerten driften. Eine Ausnahme dabei bildet die Messung “hea-
ting 4“. Dies ist damit zu erkldren, dass vor der Messung “heating 4 das Substrat bereits
einmal ablatiert wurde und die Messung “heating & ablation 1 aufgenommen wurde.
Zur Vorbereitung der Messung “heating 4 wurde dann das Substrat aber wie bei den
anderen Messungen aus dieser Reihe nur geheizt. Dies und die Tatsache, dass bei der
Datenreihe “Heizen und Ablation* das Driften der Datenpunkte nicht beobachtet wer-
den konnte, zeigt, dass durch die Ablation Bindungen an der HOPG-Oberfliche gelost
werden, die nur durch das Heizen des Substrats nicht gelost werden kénnen.

Fiir die Langzeitstabilitdt und die Reproduzierbarkeit der Messungen ist es daher not-
wendig, die Reinigungsmethode “Heizen und Ablation* als Standardreinigungsmethode
zu verwenden.
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Abbildung 5.15: Vergleich der Einzelmessungen der “Heizen* Datenreihe. Die
Nummerierung der Messungen ist chronologisch, d.h., die Messung “hea-
ting 1 war die erste Messung und “heating 4“ die letzte Messung der
Messreihe. Zusétzlich ist anzumerken, dass vor der Messung “heating 4“
das Substrat bereits einmal ablatiert wurde (ndhere Informationen dazu
sind dem Text zu entnehmen). Es ist zu erkennen, dass die Messungen
im Bereich —18° fiir den Polarisator mit ansteigender Nummerierung
zu kleineren Polarisatorwerten driften. Die vierte Messung folgt nicht
diesem Trend und liegt wieder bei hoheren Polarisatorwerten.
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Abbildung 5.16: Vergleich der Einzelmessungen der “Heizen und Ablation* Da-
tenreihe. Die Nummerierung der Messungen ist chronologisch, d.h., die
Messung “heating & ablation 1 war die erste Messung und “heating &
ablation 3 die letzte Messung der Messreihe. Bei der Betrachtung des
Bereichs —18° fiir den Polarisator ist zu erkennen, dass hier die Messun-
gen nicht chronologisch zu niedrigeren Polarisatorwerten driften. Damit
kann gezeigt werden, dass die Ablation das Substrat stirker reinigt als
es das reine Heizen kann.

5.6 Ergebnisse

Mit den in Kapitel bestimmten Offsets und Verkippungen kann nun eine resultie-
rende Korrektur bestimmt werden. Diese finale Korrektur setzt sich fiir die einzelnen
Komponenten wie folgt zusammen.

e fiir den Polarisator:

tan(3,4°)

Prcorr = AP — 4,24° — arctan | — 2 )
K 2 TPP arctan (5111(59, 81°)

) =4,2°—3,93° =0,31°
(5.23)

o fiir den Kompensator:

CKorr =AC + Tpp = 47 1° — 37 93° = Oa 17° (524)
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e fiir den Analysator:

tan(3,4°)

A= Angess = 98,00° — arctan | —mor 2
Mess + TAP archan (sm(59, 81°)

- cos(2 - 59, 81))

— A =28,00° + 3,40° = 31,40° (5.25)

In der Abbildung ist eine Messung aus der “Heizen und Ablation“ Messreihe ein-
mal mit und einmal ohne die bestimmten Korrekturen gezeigt. In der Abbildung ist zu
erkennen, dass die Messkurve mit Korrekturen runder verlduft. Dies wird besonders im
oberen linken Viertel der Messkurve deutlich. Die Messkurve ohne Korrekturen wirkt in
diesem Bereich als wiirde sie “eingedriickt”. Weitergehend wurde die leichte Verkippung
der Messkurve nahezu aufgehoben, d.h., die Messkurve mit Korrekturen verlauft symme-
trischer als die Messkurve ohne Korrekturen. Besonders deutlich wird die Verbesserung
der Form der Messkurve, wenn man die bestimmten Parameter insbesondere das x?2,

der Fits betrachtet (vgl. Tabelle [5.7).
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Abbildung 5.17: Vergleich der Messungen mit und ohne Korrekturen. Die roten
Datenpunkte zeigen die Messungen ohne die bestimmten Korrekturen
und die blauen Datenpunkte die gleiche Messung mit den bestimmten
Korrekturen. Der Verlauf der blauen Kurve ist runder und die leichte
Verkippung der roten Messkurve ist nahezu aufgehoben.
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| Messung [ | e | ks | X |
ohne Korrekturen | 1,301 | 2,664 | —1,117 | 8,850
mit Korrekturen | 1,287 | 2,680 | —1,018 | 7,111

Tabelle 5.7: Tabelle der bestimmten Fitparameter fiir die Messungen mit und ohne Kor-
rekturen. An dem y?2_, ist zu erkennen, dass die Messkurve mit den Korrek-
turen genauer angefittet werden kann und somit der Fit die Datenpunkte
besser beschreibt.

Bei der Untersuchung der verschiedenen Reinigungsmethoden in Kapitel hat sich
gezeigt, dass die Reinigungsmethode “Heizen und Ablation* die besten Ergebnisse lie-
fert. Daher soll an dieser Stelle die Messreihe “Heizen und Ablation“ mit den bestimmten
Korrekturen ausgewertet werden und mit der Ausgangssituation aus Kapitel vergli-
chen werden. Exemplarisch ist in Abbildung die Messung “heating & ablation 1¢
mit dem bestimmten Fit an die Datenpunkte gezeigt. Die anderen Messungen und deren
Fits aus der Messreihe “Heizen und Ablation“ sind aus Griinden der Ubersichtlichkeit
im Anhang zu dieser Arbeit zu finden. Die bestimmten Parameter sowie die x?2 , der
einzelnen Fits sind in der Tabelle zusammengefasst.

| Messung | ny | ny | ka | Xrea |
heating & ablation 1 | (1,287 £ 0,005) | (2,680 £ 0,019) | (1,018 £0,035) | 7,11
heating & ablation 2 | (1,286 £ 0,011) | (2,564 £ 0,026) | (—1, 115 £0,070) | 13,57
heating & ablation 3 | (1,272 £ 0,004) | (2,573 £ 0,018) | (—0,925 £ 0,040) | 4,87

Tabelle 5.8: Tabelle der bestimmten Fitparameter fiir die Messungen aus der Messrei-
he “Heizen und Ablation®. Der Einfallswinkel wurde fiir den Fit auf dem
bestimmten Wert von 59,81° festgesetzt. Die Fehler sind die statistischen
Fehler des Fits multipliziert mit \/x2_,.

Vergleicht man nun die Ergebnisse nach den Korrekturen mit der Ausgangssituation,
wird deutlich, dass die Scan-Methode, die neue Ausrichtung der optischen Komponenten,
die Offsetkorrektur der optischen Komponenten und die neue Reinigungsmethode des
Substrats eine deutliche Verbesserung der Ergebnisse gebracht haben. In Abbildung
sind beide Messungen mit den dazugehorigen Fits gezeigt. Es fillt sofort auf, dass die
neue Messung von den Winkelbereichen deutlich kleiner ist. Dies liegt vorwiegend an der
Anderung des Einfallswinkels von 61,65° (Stand vor der Arbeit), der nur durch den Fit
bestimmt wurde, auf die gemessenen 59,81° fiir die “Heizen und Ablations* Messreihe.
Ein weiterer Grund fiir die Verkleinerung des Winkelbereichs ist in der Anderung des
Brechungsindex fiir Krypton zu finden. Der bestimmte Brechungsindex von Krypton hat
sich von ny = 1,420 in der Ausgangssituation auf n; = 1,287 gedndert und deckt sich
nun deutlich besser mit dem Literaturwert von 1,28 [Krub9]. Auch der Vergleich der
anderen bestimmten Parameter deckt sich nun besser mit der Literatur (vgl. Tabelle
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Abbildung 5.18: Datenpunkte und Fit der Messung “heating & ablation 1%. Die
roten Punkte sind die Datenpunkte der Messung “heating & ablation
1“ und die blaue Kurve ist der bestimmte Fit an die Datenpunkte.

Die bestimmten Parameter sind n; = 1,287 und No = no + iky =
2,680 — 1,018i. Das x?2, des Fits betrigt 7,11.

. Lediglich der ks Wert bei der “heating & ablation 1 weicht von der Literatur
ab. Dieser Wert ist aber der am schwierigsten zu bestimmende Wert, da durch die
zunehmende Dicke des Films das Substrat abgeschirmt wird. Vergleicht man die x2,
der Messungen, wird deutlich, dass nun der Fit die Messung deutlich besser beschreibt
und somit auch die bestimmten Parameter eine hohere Aussagekraft besitzen als es bei
der Ausgangssituation der Fall ist.
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Abbildung 5.19: Datenpunkte und Fit der Messung “heating & ablation 1* und
der Ausgangssituation. Die blauen Punkte sind die Datenpunkte der
Messung “heating & ablation 1¢ und die blaue Kurve ist der bestimm-
te Fit an die Datenpunkte. Die roten Punkte und Kurve zeigen die
Datenpunkte und den Fit der Ausgangssituation. Die bestimmten Fit-
parameter sind der Tabelle zu entnehmen. Es ist zu erkennen, dass
die blaue Kurve deutlich kleiner und symmetrischer verlauft als die rote

Kurve.

’ Messung \ a(®) \ ny ‘ N ko ‘ Xied ‘
Ausgangssituation 61,65 | 1,420 2,939 —1,597 96,73
heating & ablation 1 | 59,81 | 1,287 2,680 —1,018 7,11
Literatur — 1,28 | 2,15-2,73 | —1,40- —1,94 | —

Tabelle 5.9: Tabelle der bestimmten Fitparameter fiir die Messungen der Ausgangssi-
tuation und “heating & ablation 1% Die Literaturwerte fiir n; stammen aus
[Kru59] und die Werte fiir Ny = ny+iks aus [Gre69| [Jel07], [Taf65], [Ber70]
und [Erg67]. Man kann erkennen, dass die Messung “heating & ablation 1“ in
dem Bereich der Literaturwerte liegt. Lediglich der ks Wert weicht von der
Litertur ab. Die x2_; der Fits zeigen, dass nun der Fit die Messung deutlich
besser beschreibt.
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Im Rahmen dieser Arbeit konnte gezeigt werden, dass ein PCSA-Ellipsometrieaufbau
mit festem Analysator und rotierbarem Kompensator vergleichbare Werte, wie ein PCSA-
Ellipsometrieaufbau mit festem Kompensator und rotierbarem Analysator, liefert. Es
konnte weitergehend gezeigt werden, dass eine solche Ellipsometrieanordnung die Sau-
berkeit des Substrates iiberwachen kann. Die Uberwachung ist so empfendlich, dass
bereits Anderungen im A bis Sub-A Bereich festgestellt werden kénnen.

Es konnten verschiedene Fehlerquellen in dem vorangegangenen Aufbau identifiziert und
korrigiert werden. Dies hat zu einer deutlichen Verbesserung der Ergebnisse gefiihrt. Im
Einzelnen wurde der Einfluss von Restgas auf die Messungen und tatsichliche Stellung
der optischen Komponenten untersucht. Diese Untersuchungen werden bei der Konstruk-
tion der neuen CKrS in vertikaler Ausrichtung von Nutzen sein, um Verkippungen und
Verdrehungen der Substratebene ausgleichen zu konnen, falls es nicht moglich ist, diese
ganz zu vermeiden.

Es konnte eine Verbesserung der Reinigungsmethode erzielt werden, welche nun als Stan-
dardreinigungsmethode empfohlen wird. Diese Reinigungsmethode ist eine Kombination
aus Heizen des Substrats und gleichméfiger Ablation bei weiterhin aufgeheiztem Sub-
strat.

Aufserdem wurde ein Programm geschrieben, mit dem es moglich ist, aus dem Startwin-
kel direkt die optischen Parameter des Substrats zu bestimmen. Dies kann fiir die spétere
Uberwachung der Reinheit des Substrats niitzlich sein. Weitergehend konnten mit Hil-
fe dieses Programms die Korrelation der Parameter untersucht und der unterschiedlich
starke Einfluss von Analysator, Polarisator und Kompensator bestimmt werden. Dies
ermdglicht eine Aussage iiber die Sensibilitdt der Ellipsometriemethoden. Durch diese
Aussage war es ebenfalls moglich zu erkldren, warum fiir die PSCA-Ellipsometrie mit
festem Analysator die bisherige Minimabestimmung nicht mehr ausreichend war und
eine sensiblere Datenanalyse notwendig ist.

Mit der Erkenntnis iiber die Auswirkungen von Restgas und der Sensibilitidt der Da-
tenerfassung konnte in einer weiteren Messreihe, die nicht Teil dieser Diplomarbeit ist,
da die Messergebnisse durch ein Leck in der Vakuumkammer beeinflusst wurden, die
Reproduzierbarkeit der Messungen nochmals verbessert werden. Diese Messreihe ist in
Abbildung [6.T]dargestellt und dient lediglich der Verdeutlichung der Reproduzierbarkeit,
da durch die Verunreinigung die Absolutwerte beineflusst wurden. Die Verunreinigung
besteht vorwiegend aus Wasser, das durch das Leck in der Vakuumkammer in die Ap-
paratur eingedrungen ist (vgl. Abbildung [5.12)). Diese Messreihe wird mit “HAN fiir
“Heizen und Ablation neu“ bezeichnet. In der Messreihe ist ein Drift der Messwerte von
einer zur nachsten Messung nicht erkennbar, was bedeutet, dass die Reinigungsmetho-
de die Stabilitdt und die Reproduzierbarkeit des Messverfahrens verbessert hat. Somit
erfiillt die Nullellipsometrie mit festem Analysatorwinkel die Voraussetzung zur Uber-
wachung der Substratsauberkeit.

Weitergehende Tests der Ellipsometrie sind nicht geplant, so dass dieser Aufbau an dem
spiateren Aufbau der CKrS fiir das KATRIN-Experiment benutzt werden kann.
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Datenpunkte und Fit der Messreihe “HAN*. Gezeigt sind die Mes-
sungen HAN1-HANG sowie eine resultierender Fit {iber alle Messungen.
Die bestimmten Parameter sind ny = 1,272 und Ny = ngy + thky =
2,698 — 0, 813i. Das x? des Fits betrigt 17,05. Die Fehler der Messwerte
sind zur besseren Veranschaulichung mit einem Faktor von 20 multipli-
ziert worden. Die restlichen Datenpunkte (mit einer Schichtdicke von
mehr als 1400 A wurden ausgelassen, da durch das Leck in der Vaku-
umkammer ab diesem Punkt die Datenpunkten sehr stark in das Zen-
trum spiralisieren und den Fit verfdlschen wiirden. Die Abbildung ist aus
[Baul2] entnommen.
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Abbildung 7.1: Datenpunkte und Fit der Messung “heating & ablation 2“. Die

roten Punkte sind die Datenpunkte der Messung “heating & ablation
2 und die blaue Kurve ist der bestimmte Fit an die Datenpunkte. Die
bestimmten Parameter sind n; = 1,286 und Ny = ng + thy = 2,564 —
1,115i. Das x?2,, des Fits betriigt 13,57.
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Abbildung 7.2: Datenpunkte und Fit der Messung “heating & ablation 3. Die
roten Punkte sind die Datenpunkte der Messung “heating & ablation
3* und die blaue Kurve ist der bestimmte Fit an die Datenpunkte. Die
bestimmten Parameter sind nq; = 1,272 und Ny = ng + ke = 2,573 —
0,925i. Das x2,, des Fits betrigt 4,87.
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Polarisator vs Analysator vs k2 with fix Compensator = 135 deg
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Abbildung 7.3: Verdnderung des Brechungsindex in der PA-Ebene.Es ist zu er-
kennen, dass fiir ny mit steigendem P der Wert grofer wird und mit
steigendem A erst kleiner und dann wieder grofer wird. Der ky Wert
steigt und sinkt (um das Minimum) mit dem A Wert und der P Wert
scheint kaum einen Einfluss zu haben. In beiden Féllen sieht man deut-
lich, dass der Analysator im Vergleich zum Polarisator dominierend ist.
Es ist ebenfalls zu erkennen, dass die angenommenen Werte fiir den Ana-
lysator periodisch sind.
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Compensator vs Analysator vs n2 with fix Polariser = 35 deg
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Abbildung 7.4: Verdnderung des Brechungsindex in der CA-Ebene. Analog zu
dem Graphen in der PA-Ebene ist zu erkennen, dass mit steigendem A
Wert die Werte fiir ny und k9 abnehmen. Der Kompensator scheint nur
eine untergeordnete Rolle zu spielen.
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